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Abstract 



Sixty-five isothioureas I (R1 = alkyl, cycloalkyl; R2 = alkyl, cycloalkyl; R3 = alkyl, cycloalkyl, halo; R4 = optionally 
substituted alkyl, aikenyl, cycloalkyl; R5 = alkyl, alkenyl, cycloalkyl; n = 0 - 2) and their salts, useful as insecticides and 
acaricides (extensive data tabulated), were prepd. Thus, 2,6-(Me2CH)2C6H3NH2 was converted with CSCI2 into 
2,6-(Me2CH)2C6H3NCS which reacted with PrNH2 to give 2,6-(Me2CH)2C6H3NHCSNHPr. This was alkylated with Mel or 
EtBr to give I (R1 = R2 = Me2CH, R3 = H, R4 = Pr, R5 = Me, Et). 
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meinen Forme 1 




f >-N=C-NH-R 4 (I) 



in welcher 

r 1 fflr Alkyl Oder Cycloalkyl, 

R 2 fiir AlkyL roit mindastens zwei Kohlenstof f atomen 



die Reste R 3 gleich oder verschieden sein kSnnen und 

R 3 fiir Alkyl, Cycloalkyl oder Halogen, 

n ftir eine ganze Zahl von 0 bis 2 steht 

und R 4 fUr gegebenenfalls substituiertes Alkyl, 
gegebenenfalls substituiertes Alkenyl oder 
gegebenenfalls substituiertes Cycloalkyl steht, 

und R 5 far Alkyl, Alkenyl oder Cycloalkyl steht, 

und deren Salze. 



Le A 18 232 - 124 



oder fttr Cycloalkyl, 



80flR8 4/01 1 3 



ORIGINAL INSPECTED 



2. Verbindungen geraSB der Formel (I) in Anspruch 1 , 
in welcher 

R 1 fUr Alkyl (C^-Cg) oder Cycloalkyl (C 4 -C ? ) r 

R 2 fiir Alkyl (C 2 -C g ) oder Cycloalkyl (C 4 -C ? ) 
steht, 

die Reste R 3 gleich oder verschieden sein konnen und 
ftir Alkyl (Cj-C-j) , Halogen, Cycloalkyl (C 4 -C ? ) stehen 

und n fttr 0, 1 oder 2 steht, 

R 4 fUr gegebenenfalls durch Halogen, Cycloalkyl (C^-Zy) , 
Cycloalkenyl (C 5 ~C 7 ) oder Trif luormethyl substitu- 
iertes Alkyl (Cj-C^) oder fUr gegebenenfalls durch 
Halogen und/oder CF^ ein- oder mehrfach substitu- 
iertes Alkenyl (C 2 ~C 6 ) steht oder fur gegebenenfalls 
durch Alkyl (Cj-C^ , Halogen und/oder CF 3 ein- oder 
mehrfach substituiertes Cycloalkyl (C 3 -C 1Q ) steht, 

und R 5 fUr Alkyl (C^Cg) , Alkenyl (C 2 -Cg) oder Cycloalkyl 
(C 3 -C 6 ) steht, 

und deren Salze. 

3. Verfahren zur Herstellung von N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl- 

isothioharnstoffen der allgemeinen Formel 
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in welcher 

R 1 fUr Alkyl oder Cycloalkyl, 
2 

R ftir Alkyl mit mindestens zwel Kohlenstof f atomen oder 
ftir Cycloalkyl, 

3 

die Reste R gleich oder verschieden sein kttnnen und 
3 

R fttr Alkyl, Cycloalkyl oder Halogen, 

n fttr eine ganze Zahl von 0 bis 2 steht 
4 

und R fttr gegebenenfalls substituiertes Alkyl, gege- 

benenfalls substituiertes Alkenyl oder gegebenen- 
falls substituiertes Cycloalkyl steht 

und R 5 ftir Alkyl, Alkenyl oder Cycloalkyl steht, 

dadurch gekennzeichnet, dafl man Thioharnstof fe der Formel 




(ID 



Le A 18 232 



- 126 - 
BOflflfU/OUa 



y 



2730620 



4 



in welcher R , R , R , R und n die oben angegebene 
Bedeutung besitzen, mit einer Verbindung der allge- 
meinen Forxnel 



in welcher 

R 5 die oben angegebene Bedeutung besitzt und 
X ftir einen anionisch abspaltbaren Rest steht. 

4. Ektoparasitizide Mittel, gekennzeichnet durch einen 
Gehalt an N-Aryl-N 1 -alkyl-S-alkyl-isothioharnstof f en 
gem3B Anspruch 1 ) • 

5. Insektizide und akarizide Mittel, gekennzeichnet durch 
einen Gehalt an N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl-isothioharn- 
stoff en gemafl Anspruch 1 ) . 

6. Verfahren zur Herstellung von ektoparasitiziden Mitteln, 
dadurch gekennzeichnet, dafl man N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl- 
isothioharnstoffe gemMB Anspruch 1) mit inerten, nicht- 
toxischen Hilfs- und/oder TrSgerstof fen vermischt. 

7. Verfahren zur Herstellung von insektiziden und akari- 
ziden Mitteln, dadurch gekennzeichnet, daB man N-Aryl- 
N'-alkyl-S-alkylthioharnstoffe gemafl Anspruch 1) mit 
inerten, nichttoxischen Hilfs- und/oder TrMgerstof f en 
vermischt. 
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(III) umsetzt, 
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8. Verfahren zur Bek&npfung von Ektoparasiten, fcddurch 
gekennzeichnet, dafl man von Ektoparasiten befallene 
Tiere mit N-Aryl-N 1 -alky 1-S-alkyl-isothioharns toff en 
gemSB Anspruch 1) behandelt. 

9. Verfahren zur Bek&npfung von Insekten und Acariden, 
dadurch gekennzeichnet, daB man von Insekten und/ 
Oder Acariden befallene Pflanzen mit N-Aryl-N ■ -alkyl- 
S-alkylisothioharnstoffen gemMB Anspruch 1) behandelt. 
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Neue N-Aryl-N^alkYl-S-alkyl-isothi ohai! ;■ ;jtgIg£->- Vc rfahro n 
zu ihrer Herstellung sowie ihre Ve rwcmd u i i<i _a Ls ^litt£i 
zur Bekampfung von tierischen und pf lan y.Ajjjien Schad- 
lingen 

Die vorliegende Erfindung betrifft ncue N-Aryl-N 1 -alkyl-S- 
alkyl-isothioharnstoffe, Verfahren zu ihrer lierstellung 
sowie ihre Verwendung als Mittel zur Bekampfung von tie- 
rischen und pflanzlichen Schadllngen, insbesondere als 
Ektoparasitizide, Insektizide und Akari::ide. 

Es ist bereits bekannt geworden, dan N-Ary 1-N 1 ,N 1 -di- 
alkyl-thioharnstoffe als Ektoparasitiz Lde, insbesondere 
als Tickizide gegen Zecken der Gattung Boophilus, wirk- 
sam sind (siehe dazu Deutsche Of f enlegunusschri f t 2 337 122) 

Im Vergleich mit den bekannten und chemisch verwandten 
Verbindungen zeigen die erf indungsgemaflen neuen N-Aryl- 
N'-alkyl-S-alkyl-isothioharnstof fe eine bessere Wirkung 
gegen Phosphorester-resistente Zecken der Gattung Boo- 
philus sowie zusatzlich eine starke insektizide Wirkung 
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ORIGINAL INSPECTED 
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die den Vergleichsprodukten aus der Deutschen Offenle- 
gungsschrift 2 337 122 fehlt. Die erf indungsgemafion Ver- 
bindungen kdnnen auflerdem in der Landwirtschaf t vor allem 
gegen pf lanzenschSdigende Insekten und gegen Acariden ein- 
gesetzt werden. 

Es wurde gefunden, daB die neuen N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl- 
isothioharnstoffe der allgemeinen Formel 

sir 



in welcher 




£ \-K-C-NH-R 4 



(I) 



R 1 fUr Alkyl oder Cycloalkyl, 
2 

R ftir Alkyl mit mindestens zwei Kohlenstof f atomen oder 

fttr Cycloalkyl, 
die Reste R 3 gleich oder verschieden sein konnen und 
R ftir Alkyl, Cycloalkyl oder Halogen, 
n fUr eine ganze Zahl von O bis 2 steht 

und R 4 fUr gegebenenf alls substituiertes Alkyl, 
gegebenenfalls substituiertes Alkenyl 

oder gegebenenfalls substituiertes Cycloalkyl steht 
und R fttr Alkyl, Alkenyl oder Cycloalkyl steht, 
und deren Salze* eine starke Wirkung gegeniiber tierischen 
und pflanzlichen SchSdlingen, insbesondere eine ektoparasiti- 
zide, insektizide und akarizide Wirkung aufweisen. 

Besonders bevorzugt sind Verbindungen der Formel 
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C ?3 / CH 3 
CH 




CH. 



H-C-NH-C-CH 



CH- 



+CH 3 J 
3 - HJ > 




SCH 3 CH 3 
H-C-NH-C-CH 3 

CH, 



CH 3 CH 3 



Wie durch Vergleich von Pormel (la) mit der Formel (I) 
zu ersehen ist, steht Alkyl R 1 vorzugsweise fUr Alkyl mit 
1 bis 6, insbesondere 1 bis 4 Kohlenstof fatomen. Wei- 
terhin steht Cycloalkyl R 1 und R 2 vorzugsweise fUr Cyclo- 
alkyl mit 4 bis 7 Kohlenstof fatomen. An Alkylreste R 1 
und Cycloalkylrest R 1 und R 2 seien beispielhaft genannt: 
Methyl, Xthyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, sec. -Butyl, iso- 
Butyl, tert. -Butyl, Pentyl-(2) , Pentyl-(3), tert.-Pentyl, 
Cyclopentyl, Hexyl-(2), Hexyl-(3), Cyclohexyl, Cycloheptyl. 

Alkyl R 2 steht vorzugsweise ftir Alkyl mit 2 bis 6, insbe- 
sondere 2 bis 4 Kohlenstof fatomen, genannt seien beispiel- 
haft: athyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, sec, -Butyl, iso- 
Butyl, tert. -Butyl. 

Alkyl R 3 steht vorzugsweise fttr geradkettiges Oder ver- 
zweigtes Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstof fatomen. 

Cycloalkyl R 3 steht vorzugsweise ftir Cycloalkyl mit 3 bis 
7 Kohlenstof fatomen. 

An individuellen Alkylresten R 3 sowie Cycloalkylresten 
R 3 seien beispielhaft genannt: 
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Paten tangprttche 




' \ .) N-Ary 1-N ■ -alkyl-S-alky 1- 



meinen Forme 1 



isothioharnstoffe der allge- 




(I) 



in welcher 

R 1 fflr Alkyl oder Cycloalkyl, 
2 

R fiir AlkyL mit mind^stens zwei Kohlenstof fatomen 



die Reste R gleich Oder verschieden sein k&nnen und 
R 3 fiir Alkyl, Cycloalkyl oder Halogen, 



und R fUr gegebenenfalls substituiertes Alkyl, 
gegebenenfalls substituiertes Alkenyl oder 
gegebenenfalls substituiertes Cycloalkyl steht, 

und R 5 far Alkyl, Alkenyl oder Cycloalkyl steht, 

und deren Salze. 
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n 



fiir eine ganze Zahl von 0 bis 2 steht 
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2. Verbindungen gemSB der Formel (I) in Anspruch 1, 
in welcher 

R 1 far Alkyl (Cj-Cg) oder Cycloalkyl (C 4 ~C 7 ) , 

R 2 fUr Alkyl (C 2 -C g ) oder Cycloalkyl (C 4 -C 7 ) 
steht, 

die Reste R 3 gleich oder verschieden sein konnen und 
fUr Alkyl (Cj-Cj) , Halogen, Cycloalkyl (C 4 -C ? ) stehen 

und n fttr 0, 1 oder 2 steht, 
4 

R flir gegebenenfalls durch Halogen r Cycloalkyl (C 4 -^ 7 ) , 
Cycloalkenyl (C 5 -C 7 ) oder Trif luormethyl substitu- 
iertes Alkyl (C^-C^) oder fiir gegebenenfalls durch 
Halogen und/oder CF^ ein- oder mehrfach substitu- 
iertes Alkenyl (C 2 ~C 6 ) steht oder fur gegebenenfalls 
durch Alkyl (C^-C^, Halogen und/oder CF 3 ein- oder 
mehrfach substituiertes Cycloalkyl ( C 3~ c i 0 * steht * 

und R 5 fUr Alkyl (C^-Cg), Alkenyl (C 2 ~C 6 ) oder Cycloalkyl 
(C 3 -C 6 ) steht, 

und deren Salze. 

3. Verfahren zur Herstellung von N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl- 

isothioharnstof fen der allgemeinen Formel 
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in welcher 

R 1 fUr Alkyl Oder Cycloalkyl, 

R 2 fiir Alkyl mit mindestens zwei Kohlenstof f atomen Oder 
fttr Cycloalkyl, 

•a 

die Reste R gleich oder verschieden sein kflnnen und 
3 

R ftir Alkyl, Cycloalkyl oder Halogen, 

n flir eine ganze Zahl von 0 bis 2 steht 
4 

und R ftir gegebenenf alls substituiertes Alkyl, gege- 

benenfalls substituiertes Alkenyl oder gegebenen- 
falls substituiertes Cycloalkyl steht 

und R 5 fUr Alkyl, Alkenyl oder Cycloalkyl steht, 

dadurch gekennzeichnet, dafi man Thioharnstof fe der Formel 
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in welcher R , R , R , R und n die oben angegebene 
Bedeutung besitzen, mit einer Verbindung der allge- 
meinen Formel 




(III) umsetzt, 



in welcher 

R 5 die oben angegebene Bedeutung besitzt und 
X ftir einen anionisch abspaltbaren Rest steht. 

4. Ektoparasitizide Mittel, gekennzeichnet durch einen 
Gehalt an N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl-isothioharnstof fen 
gemafl Anspruch 1 ) . 

5. Insektizide und akarizide Mittel, gekennzeichnet durch 
einen Gehalt an N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl-isothioharn- 
stof f en gemSB Anspruch 1 ) . 

6. Verfahren zur Herstellung von ektoparasitiziden Mitteln, 
dadurch gekennzeichnet, daB man N-Aryl-N f -alkyl-S-alkyl- 
isothioharnstof fe gemMB Anspruch 1) mit inerten, nicht- 
toxischen Hilfs- und/oder TrSgerstof fen vermischt. 

7. Verfahren zur Herstellung von insektiziden und akari- 
ziden Mitteln, dadurch gekennzeichnet, dafl man N-Aryl- 
N'-alkyl-S-alkylthioharnstoffe gemSfl Anspruch 1) mit 
inerten, nichttoxischen Hilfs- und/oder TrMgerstof f en 
vermischt. 
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8. Verfahren zur BekSmpfung von Ektoparasiten, Zlddurcn 
gekennzeichnet, dafl man von Ektoparasiten befallene 
Tiere mit N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl-isothioharnstof fen 
gemSB Anspruch 1) behandelt. 

9. Verfahren zur BekSmpfung von Insekten und Acariden, 
dadurch gekennzeichnet, daB man von Insekten und/ 
Oder Acariden befallene Pflanzen mit N-Aryl-N'-alkyl- 
S-alkylisothioharnstoffen gemSB Anspruch 1) behandelt. 
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Neue N-Aryl-N'-alkyl-S-alkvl-lsothl ohatj; :L^iI[e.'- Vcrfahr o n 
zu ihrer Herstellung sowie ihre Vo rvend , . nji _a Is _Mittcl 
zur Bekampfung von tierischen und pf lan .< U chc n Schad- 
lingen 



Die vorliegende Erfindung hetrifft ncuo N-Ary 1-N 1 -alky 1-S- 
alkyl-isothioharnstoffe, Verfahren zu ihrer lierstellung 
sowie ihre Verwendung als Mittel zur Bekampfung von tie- 
rischen und pflanzlichen Schadlingen, insbesondere als 
Ektoparasitizide, Insektizide und Akari::ide. 

Es ist bereits bekannt geworden, dan N-Aryl-N ' , N » -di- 
alkyl-thioharnstoffe als Ektoparasitizide, insbesondere 
als Tickizide gegen Zecken der Gattung Boophilus, wirk- 
sam sind (siehe dazu Deutsche Of f enlequngsschri f t 2 337 122) 



Im Vergleich mit den bekannten und chemlsch verwandten 
Verbindungen zeigen die erf indungsgemaflen neuen N-Aryl- 
N'-alkyl-S-alkyl-isothioharnstof fe eine bessere Wirkung 
gegen Phosphorester-resigtente Zecken der Gattung Boo- 
philus sowie zusatzlich eine starke insektizide Wirkung 



Le A 16 232 
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die den Vergleichsprodukten aus der Deutschen Of fenle- 
gungsschrift 2 337 122 fehlt. Die erf indungsgemaBen Ver- 
bindungen kttnnen auBerdem in der Landwirtschaf t vor allem 
gegen pf lanzenschSdigende Insekten und gegen Acariden ein- 
gesetzt werden. 

Es wurde gefunden, dafl die neuen N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl- 
isothioharnstoffe der allgemeinen Formel 




in welcher 

R 1 fUr Alkyl oder Cycloalkyl, 

R 2 ftlr Alkyl mit mindestens zwei Kohlenstof fatomen oder 

ftir Cycloalkyl, 
die Reste R 3 gleich oder verschieden sein kdnnen und 
R 3 fiir Alkyl, Cycloalkyl oder Halogen, 
n ftir eine ganze Zahl von O bis 2 steht 

und R 4 ftlr gegebenenf alls substituiertes Alkyl, 
gegebenenfalls substituiertes Alkenyl 

oder gegebenenfalls substituiertes Cycloalkyl steht 
und R 5 fttr Alkyl, Alkenyl oder Cycloalkyl steht, 
und deren Salze* eine starke Wirkung gegeniiber tierischen 
und pflanzlichen SchSdlingen, insbesondere eine ektoparasiti- 
zide f insektizide und akarizide Wirkung aufweisen. 

Besonders bevorzugt sind Verbindungen der Formel 
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in welcher 

R 1 fUr Alkyl (C^Cg) Oder Cycloalkyl (C 4 -C ? ) , 

R 11 fUr Alkyl (C 2 -C 6 ) oder Cycloalkyl (C 4 -C ? ) 

steht, 

die Reste R 111 gleich oder verschieden sein kSnnen und 
fiir Alkyl (C^-C 7 ) , Halogen, Cycloalkyl (C 4 -C ? ) 
stehen 

und n fQr 0,1 oder 2 steht, 

R IV fur gegebenenfalls durch Halogen, Cycloalkyl 

(C 4 -C 7 ), Cycloalkenyl (C 5 -C ? ) oder Trifluor- 
methyl substituiertes Alkyl oder far 

gegebenenfalls durch Halogen und/oder CF 3 ein- 
oder mehrfach substituiertes Alkenyl (C 2 -C 12 ) 
steht oder fUr gegebenenfalls durch Alkyl (C 1 -C 4 ) , 
Halogen und/oder CF 3 ein- oder mehrfach substi- 
tuiertes Cycloalkyl (C 3 -C 10 ) steht, 

und R V fUr Alkyl (C r Cg) , Alkenyl (C 2 -C g ) oder Cyclo- 
alkyl (C 3 -C 6 ) steht, 

und deren Salze 

eine starke Wirkung gegenOber tierischen und pflanzlichen 
Schadlingen, insbesondere eine ektoparazitizide, insekti- 
zide und akarizide Wirkung besitzen. 

Weiterhin wurde gefunden, daB man die neuen N-Aryl-N'- 
alkyl-S-alkyl-isothioharnstoffe der Formel (I) erhait, 
wenn man Thioharnstof fe der Formel 
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(id 



in welcher R 1 , R 2 » R 3 . R 4 «nd n die oben angegebene 
Bedeutung besitzen, mit einer Verbindung der allge- 
meinen Formel 



R 5_ x (III) umsetzt, 

wobei R 5 die oben angegebene Bedeutung besitzt und 
X einen anionisch abspaltbaren Rest bedeutet. 

Die als Ausgangsprodukte einzusetzenden und ebenfalls 
neuen Thioharnstof fe der Formel (II) konnen erhalten 
werden, wenn man 



i) Aryliaothiocyanaten der Formel 

1 

-KCS <IV) 



< R3 >n R 2 
mit Alkylaminen der Formel 



H 2 N-R 4 <V) 



Oder alternativ 
b) Alkylisothiocyanate der Formel 
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(VI) 



mit Arylaminen der Formel 




(VII) 



umsetzt, wobei 



R 1 , R 2 , R 3 , R 4 und n in den Formeln (IV) bis (VII) 



Uberraschenderweise zeigen die erf indungsgemaflen neuen 
N-Aryl-N'-alkyl-S-alkyl-isothioharnstof fe eine stSrker 
ausgepriigte ektoparasitizide Wirkung als die N-Aryl-N 1 ,N ' 
dialkyl-thioharnstof fe aus der Deutschen Of fenlegungs- 
schrift 2 337 122 sowie zus^tzlich eine insektizide 
Wirkung sowie eine Wirkung gegen Milben, welche den Ver- 
bindungen aus der Deutschen Of fenlegungsschrif t 2 337 122 
fehlt. 

Die Bereitstellung der erf indungsgemaBen Verbindungen 
stellt somit eine Bereicherung der Technik dar. 

Verwendet man N-(2,6-Diisopropyl-phenyl) -N' -tert.-butyl- 
thioharnstoff und Methyl jodid als Ausgangs verbindungen, 
so kann der Reaktionsablauf durch folgendes Formelschema 
wiedergegeben werden: 
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Wie durch Vergleich von Formel (la) mit der Formel (I) 
zu ersehen 1st, steht Alkyl R 1 vorzugsweise far Alkyl mit 
1 bis 6, insbesondere 1 bis 4 Kohlenstof fatomen. Wei- 
terhin steht Cycloalkyl R 1 und R 2 vorzugsweise fUr Cyclo- 
alkyl mit 4 bis 7 Kohlenstof fatomen. An Alky Ires te R 
und Cycloalkylrest R 1 und R 2 seien beispielhaft genannt: 
Methyl, Athyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, sec. -Butyl, iso- 
Butyl, tert. -Butyl, Pentyl-(2) , Pentyl-(3), tert.-Pentyl, 
Cyclopentyl, Hexyl-(2), Hexyl-(3), Cyclohexyl, Cycloheptyl. 

Alkyl R 2 steht vorzugsweise fur Alkyl mit 2 bis 6, insbe- 
sondere 2 bis 4 Kohlenstof fatomen, genannt seien beispiel- 
haft: Athyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, sec. -Butyl, iso- 
Butyl, tert. -Butyl. 

Alkyl R 3 steht vorzugsweise fur geradkettiges oder ver- 
zweigtes Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstof fatomen. 

Cycloalkyl R 3 steht vorzugsweise fur Cycloalkyl mit 3 bis 
7 Kohlenstof fatomen. 

An individuellen Alkylresten R 3 sowie Cycloalkylresten 
R 3 seien beispielhaft genannt: 
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Methyl, Xthyl, Propyl, I sopropyl, Butyl, sec. -Butyl, 
Isobutyl, tert. -Butyl, n-Pentyl, Pentyl-(2), Pentyl-(3), 
2-Methyl-butyl , 3-Methy 1-buty 1, 2 ,2-Dimethylpropyl, 
tert.-Pentyl, n-Hexyl, Hexyl-(2), Hexyl-(3), 2,3-Di- 
methyl-butyl, 2-Methyl-pentyl, 2 , 3-Dimethy 1-buty 1- (2) , 
n-Heptyl, 1 , 1 -Diathyl-propy 1 , Cyclobutyl, Cyclopentyl, 
1-Methyl-cyclopentyl, Cycloheptyl, Cyclohexyl, 1-Me- 
thyl-cyclohexyl. An Halogen R 3 seien vorzugsweise ge- 
nannt: Fluor, Chlor und Broro. 

Der Rest R 4 kann fUr gegebenenfalls substituiertes Alkyl ste 
hen und enthalt vorzugsweise 1 bis 14, insbesondere 1 bis 10 
Kohlenstoffatbme. Beispielhaft seien folgende gegebenenfalls 
substituierte Reste genannt: 

Methyl, Xthyl, Propyl, 

Butyl, Pentyl, Hexyl, Heptyl, Octyl, Decyl, Isopropyl, 
sec. -Butyl, iso-Butyl, tert. -Butyl, 2-Methyl-butyl, 3- 
Methyl-butyl, tert.-Pentyl, Pentyl- (2), 3-Methy 1-buty 1- (2) , 
2 , 3-Dimethy 1-buty 1- ( 2 ) , 2,3, 3-Trimethy 1-buty 1- ( 2 ) , 2,2- 
Dimethyl-propy 1- ( 1 ) , 2-Methyl-butyl- ( 2 ) , 4 , 4-Dimethyl- 
pentyl-(2), 2,4,4-Trimethyl-pentyl-(2) , Hexyl-{2), Hexyl-(3). 

Gegebenenfalls substituiertes Alkenyl R 4 enthMlt vorzugs- 
weise 2 bis 12, insbesondere 2 bis 10 Kohlenstof fatome. 
Beispielhaft seien die folgenden, gegebenenfalls noch wel- 
ter subs tituier ten Reste genannt: 

Vinyl, 1 -Methyl-vinyl, 2-Methyl-viny 1 , 2 , 2-Dimethyl- 
vinyl, 1,2-Dimethyl-vinyl, 1 ,2,2-Trimethyl-vinyl, Allyl, 
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Crotyl, 1 -Methyl-ally 1, 1 , 1-Dimethyl-allyl, 2-lsopropyl- 
vinyl, 2-tert. -Butyl-vinyl, 2 -Butyl- vinyl, 3, 3-Dimethyl- 
allyl, 3-Hexyl-allyl. 

Gegebenenfalls substituiertes Cycloalkyl R enthMlt 
vorzugsweise 3 bis 10 Kohlenstof f atome. Beispielhaft 
aeien die gegebenenfalls noch weiter substituierten 
folgenden Reste genannt: 

Cyclopropyl, Cyclobutyl, Cyclopentyl, Cyclohexyl, 1-Me- 
thyl-cyclopropyl,Cyclopenten- (1 ) -yl- (3) , Cyclopenten- 
<1)-yl-<4) ,. Cyclohexen-(1)-yl-(3) , 1-Methyl-cyclopentyl- (1 ) , 

1- Methyl-cyclohexyl-(1) , 2-Methy 1-cyclohexyl, 3-Methyl- 
cyclohexyl, 4-Methy 1-cyclohexyl, 2,3-, 2,6-, 2,5- oder 
3 , 5-Dimethyl-cyclohexyl , 3 , 5-Bis-trif luormethy 1-cyclo- 
hexyl, 2-, 3- oder 4-Trif luormethyl-cyclohexyl, 4-Me- 
thyl-3-trif luormethy 1-cyclohexyl , 4 -Xthy 1-cyclohexyl, 

2- Xthyl-cyclohexyl , 4-Isopropyl-cyclohexyl, 2-Sec.-butyl- 
cyclohexyl, Norbornyl, 3 , 3 , 5-Trimethy 1-cyclohexyl , Bornyl, 
Isobornyl, Dekahydronaphthyl- (1 ) , Adamantyl, Cycloheptyl, 
Cyclooctyl. 

Der Rest R 5 steht vorzugsweise fttr Alkyl- (C-j-Cg) , 
Alkenyl-(C 3 -C 6 ) oder Cycloalkyl- (C 3 -C 6 ) . Beispiels- 
weise seien genannt: Methyl, Xthyl, Propyl, Isopropyl, 
Butyl, Isobutyl, Hexyl, Allyl, Grotyl, Methallyl, 
Buten-(3)-yl-(1) , Cyclopropyl, Cyclopentyl, Cyclo- 
hexyl. 

n steht vorzugsweise ftir 0, 1 oder 2. 
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Als anionisch abspaltbarer Rest X der allgemeinen Formel 
(III) steht vorzugsweiae Halogen, insbesondere Chlor, 
Brom Oder Jod bzw. eine Alkylsulfonyloxygruppe oder eine 
Arylaulfonyloxygruppe der Formeln 

e e 

R'-S0 3 bzw. R n -S0 3 

in welcher 

R' fttr Alkyl mit vorzugsweise 1 bis 6 Kohlenstof fatomen 
und 

R" fttr Aryl mit vorzugsweise 6 oder 10 Kohlenstof fatomen 
steht. 

Weiterhin steht X vorzugsweise fur einen Schwefelsaure- 
alkylester-Rest der Formel 

°2 S \° ' 

fttr einen Schwef ligsaurealkylester-Rest der Formel 

y 



OS' , 
^OR' 



oder fttr einen Phosphorsaurealkylester-Rest der Formel 

OP—OR' , 
\)R' 
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wobei die Reste R 1 vor2ugsweise die oben angegebene Be- 
deutung besitzen. 

Als Beispiele ftir N- { 2 # 6-Dialkyl-phenyl) -N 1 -alky 1-thio- 
harnstoffe der allgemeinen Forme 1 (II) , die fur das er- 
findungsgemafle Verfahren als Ausgangsverbindungen die- 
nen, seien die folgenden aufgefUhrt: 

N-(2, 6-Diathyl-phenyl ) -N ■ -methyl- thiohar nstof f ; F s 1 03 - 1 05°C 
N-(2 r 6-Di»thyl-phenyl)-N , -athyl-thioharnstoff; F: 72-73°C 
N-(2 # 6-DiMthyl-phenyl)-N , -propyl-thioharnstoff; F: 58-60°C 
N- (2 ,6-Diathy 1-pheny 1)-N' -butyl- thioharns toff; F: 41-43°C 
N-(2 r 6-Diathyl-phenyl)-N , -isobutyl-thioharnstoff ; F: 68-70°C 
N-(2 # 6-Diathyl-phenyl)-N , -neopentyl-thioharnstoff; F: 87-89°C 
N~ (2 , 6-Diathy 1-pheny 1) -*T -pentyl- thioharns toff ; (F<30OC) 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N' -hexy 1-thioharnstof f; F: 102-105°C 
N- ( 2 , 6-Diathyl-phenyl ) -N " -heptyl-thioharnstof f ; (F*30°C) 

N- ( 2 , 6-Diathyl-phenyl ) -N 1 -okty 1-thioharnstof f 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N'-decyl-thioharnstoff 
N- (2 # 6-Diathyl-phenyl) -N 1 -dodecy 1-thioharnstof f 
N .(4-Methyl-2 # 6-diathyl-phenyl)-N , -methyl-thioharnstoff ; 



N-(4-Methyl-2 # 6-diathyl-phenyl)-N , -athyl-thiohcvrnstoff 
N- (4-Methyl-2 , 6-diathy 1-pheny 1) -N ' -propy 1-thioharnstof f 
N-(4-Methy 1-2 ,6-diathy 1-pheny D-N'-buty 1-thioharnstof f; F: 01 



F: 97-100°C 



(F<30°C) 
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N .(4-Methyl-2,6-di a thyl-phenyl,-N'-isobutyl.thioharnstoff;^ 0c 

N -(4-Methyl-2.6-diathyl-phenyl>-N-neopen^ 

N.(4-Methyl-2.6-diathyl-phenyl)-N'-pentyl-thioharnstoff 
N- ( 4-Methyl- 2 , 6-diathyl-phenyl > -N • -hexyl- thioharnstof f 
N- ( 4-Methyl- 2 , 6-diathyl-phenyl) -M • - < 2 . 2-dimethy 1-buty 1 ) - 

thioharnstof f 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diSthyl-pheny 1 > -N ' - ( 2 , 3-dimethyl-bu tyl ) - 

thioharnstof f 

N- <4-Methyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N ' - ( 2 , 2 » 3- trimethy 1-buty 1) - 

thioharnstof f 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N • - ( 2 , 3 , 3-tr imethyl-buty 1) - 

thioharnstof f 

N- ( 4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ■ - ( 2 . 2 , 3 , 3- tetramethy 1-butyl) - 

thioharnstof f 

N- ( 4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -■• - ( 3-Methyl-pentyl) -thio- 

harnstof f 

N- (4-Methyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N' - (2-isopropyl-butyl) - 

thioharnstof f 

N- ( 4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N ' - ( 2 , 4 , 4- tr imethy 1-pentyl) - 

thioharnstof f 

N- (4-Methyl- 2 . 6-diathyl-phenyl) -N' - ( 2, 2 , 4 , 4- Tetramethy 1-pentyl) - 

thioharnstof f 

H- ,4-Meth»l-2 . 6-di«hyl-ph.»yl. -N • -.Uyl-thloh.rn.tof* 
H-,4-M.thyl-2.«-dl«hyl-phe n yl,-»--~th.llyl-thloh.rn.to ff 

F: 06-00 c 

N-(4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N'-crotyl-thioharnstof£ 

N- <4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ■ - ( 3 , 3-dimethy 1-allyl) - 

thioharnstof f 

N- (4-Methyl-2 . 6-diathyl-phenyl) -N • - ( 2 , 3-dimethy 1-allyl) - 

thioharnstof f 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N • -tfuten- ( 3 ) -y 1- ( 1 >7" 

thioharnstof f 
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N-(4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N'-/5,2-dimethyl-buten-(3)-yl 



N- (4-Methyl-2, 6-diathy 1-phenyl) -N' - (3-isopropyl-allyl) - 

thioharnstoff 

H- ( 4-Methyl-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N « - ( 3-tert . -butyl-ally 1 ) - 

thioharnstoff 

N-( 4-Methy 1-2, 6-diathy 1-phenyl) -N* - (3-hexy 1-ally 1) -thio- 
harnstoff 

N- (4-Methyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N ' -cyclopropyl-methyl- 

thioharnstoff 

N- ( 4-Methy 1- 2 , 6-diathyl-phenyl) -N • - (cyclopentyl-methyl) - 

thioharnstoff 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -^cyclopenten- ( 1 ) -yl- < 1 ) - 

roe thy 17 - th iohar ns to f f 
M- ( 4-Methy 1-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N 1 -cyclohexyl-thioharnstof f 
N _ ( 4-Methy 1-2, 6-diathy 1-ohenyl) -N'-/cyclohexen- (3) -yl- ( 1 )- 

methyl7-thioharnstoff 

N-(2, 6-DlSthyl-pheny 1) -N ' - ( 2 , 3-dimethyl-butyl) -thioharnstoff 
N- (2, 6-Diathyl-pheny 1 ) -N • - ( 2 , 2 , 3-trimethyl-butyl) -thioharn- 
stoff 

N-(2, 6-Diathyl-pheny 1 ) -N • - ( 3-methy 1-pentyl ) -thioharnstoff 
N- (2, 6-Diathy 1-phenyl) -N • - ( 2 , 2 , 4 , 4-tetramethy 1-pentyl) - 



N- ( 2 , 6-Diathyl-pheny 1 ) -N * - ( 3 , 3-dimethy 1-ally 1 ) -thioharnstoff 
N- (2. 6-Diathy 1-phenyl) -N'- (2, 3-dimethy 1-ally 1) -thioharnstoff 
N- (2, 6-Diathy 1-phenyl) -N' -methallyl- thioharnstoff 
N- (2, 6-Diathy 1-phenyl )-N'- (cyclopentyl-methyl ) -thioharnstoff 
N- (2, 6-Diathyl-pheny 1 ) -N • - (cyclohexy 1-methyl) -thioharnstoff 
N- ( 3-Methy 1-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N ' -propy 1-thioharnstof f 



Le A 18 232 - 12 - 



(1J- thioharnstoff 



thioharnstoff 



809884/0112 



2730620 



N- ( 3-Methyl-2 , 6-diMthyl-phenyl) -N 1 -isobutyl-thioharnstof f 
N-(3-Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N f -neopentyl-thioharnstof f 

F: 102-104°C 

N- ( 3-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -penty 1-thioharns tof f 
N-(3-Methyl-2 # 6-di^thyl-phenyl)-N , -methallyl-thioharnstoff 

F: 105-106°C 

N- (3-Methy 1-2, 6-diathyl-phenyl) -N' - (3-methyl-butyl) -thio- 

harnstof f 

N- ( 3-Methy 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 - { 2-athyl-butyl) - 

thioharnstof f 

N- (3 , 5-Dimethyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N f -butyl- thioharnstof f 

F: 108-1 10°C 

N- ( 3 , 5-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N 1 -penty 1-thioharnstof f 
N- ( 3 , 5-Dimethyl- 2 , 6-diathyl-phenyl ) -N 1 -neopenty 1- thioharnstof f 
N- ( 3 , 5-Dimethy 1-2 , 6-diat hyl-pheny 1 ) -N 1 -metal ly 1-thioharns tof f 
N- ( 3 , 5-Dimethy 1-2 , 6-diathy 1-pheny 1 ) -N ■ -penten- ( 4 ) -y 1- ( 1 ) - 

thioharnstof f 

N- ( 3 , 5-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N 1 -cyclopenty 1-methy 1- 

thioharnstof f 

N- ( 3 , 4-Dimethyl-2 , 6-diathy 1-pheny 1 ) -N ' -neopenty 1- thioharnstof f 
N- ( 3 , 4-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -isobutyl-thioharnstof f 
N- (3 , 4-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N' -pentyl- thioharnstof f 

N- (3 # 4-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -methallyl- thioharnstof f 
N- ( 3-Chlor-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N 1 -propyl- thioharnstof f 
N- ( 3-Chlor-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N • -buty 1-thioharns tof f 

F; 108:111°C 

N- < 3-Chlor-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N • -neopenty 1-thioharns tof f 

F: 106-1 10°C 

N- (3-Chlor-2 , 6-diathyl-phenyl) -N' - < 3-methyl-pentyl) - 

thioharnstoff 
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N-(3-Chlor-4-methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N'-isobatyl-thioharn- 

stof f 

N- ( 3-Chlor-4-methy 1-2 , 6-diathyl-pheny 1) -N • -neopenty 1-thio- 

harnstoff 

N- < 3-Chlor-4-methyl-2 , 6-diathy 1-phenyl) -n« -methallyl-thio- 

harnstoff 

N- ( 2 , 4 , 6-Tr imethyl-phenyl ) -N • -neopentyl-thioharnstof f 
N-(2,4, 6-Tr imethyl-phenyl ) -N • -methallyl-thioharnstof f 

N- (2 , 3 , 4 , 6-Tetramethyl-phenyl) -N ' -butyl-thioharnstof f 

II- (2,3, 4, 6-Tetramethyl-phenyl) -N • -methallyl- thioharnstof f 

N-(2,6-Dii80 P ropyl-phenyl)-N'-methyl-thioharnstoff Ft 167-168°C 
»-(2,6-Dii8opropyl-phenyl)-N'-athyl-thioharnstoff & 
N-(2,6-Dii8opropyl-phenyl)-N'-propyl-thloharn8toff P: 106-107 C 
N-<2,6-Diiaopropyl-phenyl)-N'-butyl-thioharnstoff Ft 99-103 C 

N- (2, 6-Dlisopropyl-phenyl) -N' -isobutyl- thioharnstof £ 

F: 108-112 C 

»- ( 2 , 6-Diiaopropy 1-pheny 1) -N • - < 3-methyl-butyl) -thioharnstof £ 

F: 64-68°C 

N -< 2, 6-Diisopropy 1-phenyl) -N'-pentyl-thioharnstoff F: 76-83°C 

N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1) -N ' -neopentyl-thioharnstof f 

Ft 150-155°C 

N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1) -N • -methallyl-thioharnstof f 

F: 93-95°C 

N-(2, 6-Diisopropy 1-phenyl) -N • -hexyl-thioharnstof f 
N-(2,6-Diisopropyl-phenyl)-N'-dodecyl-thioharnstoff 
N- (2 , 6-Diisopropy 1-phenyl ) -N« - ( 2-athyl-butyl) -thioharnstof £ 
N- (2, 6-Diisopropy 1-phenyl ) -N ■ - ( 3 , 3-dimethy 1-buty 1) -thio- 
harnstof f 

N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1) -N ' - ( 2 , 3-dimethyl-butyl) -thio- 

harnstoff 
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N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-phenyl) -N '-(2,2, 3-tr imethy 1-buty 1 ) -thio- 

harnstoff 

N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-phenyl ) -N 1 - ( 2 , 4 , 4-tr imethy 1-pentyl) -thio 



N- (2 , 6-Diisopropy 1-phenyl ) -N ■ - ( 2 , 3 , 3- tr imethy 1-ally 1 ) -thio- 



N-(2,6-Diisopropyl-phenyl)-N , -(cyclopentyl-methyl)-thio- 

harnstof f 

N- ( 2-Xthyl-6-isobutyl-phenyl) -N ' -methallyl-thioharnstof f 

F: 105-106°C 

N-(2-Xthyl-6-isobutyl-phenyl)-N , -butyl-thioharnstoff 
N-(2-Rthyl-6-isobuty 1-phenyl) -N 1 -neopentyl-thioharnstof f 
N -(2-Xthyl-6-isobutyl-phenyl)-N'-isobutyl-thioharnstoff 

N-(2-Methyl-6-isopropyl-phenyl)-N l -butyl- thioharnstoff 
N-(2-Methyl-6-isopropyl-phenyl)-N , -isobutyl-thioharnstoff 
N-(2-Methyl-6-isopropyl-phenyl)-N* -neopentyl-thioharnstof f 

N- ( 2-Methyl-6-athy 1-phenyl) -N 1 -isobutyl-thioharnstof f 
N- ( 2-Methy 1-6-athy 1-phenyl) -N 1 -neopenty 1- thioharnstof f 
N- ( 2-Methy 1-6-athyl-phenyl ) -N f - (3 r 3-dime thyl-buty 1 ) - 



N- ( 2 , 6-Di-sek-buty 1-phenyl ) -N ■ -methyl- thioharnstof f 
N- (2, 6-Di-sek-butyl-phenyl) -N • -athyl-thioharnstof f 
N-(2 r 6-Di-sek-butyl-phenyl)-N , -propyl-thioharnstoff F: 85-87°C 
N- ( 2 , 6-Di-sek-butyl-phenyl ) -N • -butyl-thioharnstof f 
N-(2, 6-Di-sek-butyl-phenyl) -N • -isobutyl-thioharnstof f 

F; 83-85°C 

N- (2, 6-Di-sek-butyl-phenyl) -N'-allyl-thioharnstoff F: 83-86°C 
N- (2 # 6-Di-sek-butyl-phenyl) -N 1 -methallyl-thioharnstof f 

F: 69-72°C 

N- ( 2 , 6-Di-sek-butyl-phenyl ) -N ' -neopenty 1- thioharnstof f 

F: 88-90°C 



harnstof f 



harnstof f 



thioharnstof f 
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N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 


-N 1 


-penty 1- thiohar ns tof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 


-N 1 


-hexy 1- thiohar ns tof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 


-N' 


-octyl-thioharnstof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 




-decyl-thioharnstof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 




- (2-athyl-butyl) -thioharnstof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 


-N' 


- (3, 3-dimethyl-butyl) -thio- 










harnstof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 


-N 1 


- ( 2-methy 1-penty 1 ) -thio- 










harnstof f 


N- 


(2,6-Di- 


-sek-buty 1-pheny 1 ) 


-N f 


-(2,3, 3-tr imethyl ) -allyl- 



thioharnstof f 

N- ( 2-Methyl-6-sek. -butyl-phenyl) -N ■ -propyl- thioharnstof f 

N-(2-Xthyl-6-sek.-buty 1-pheny lJ-N'-roethallyl-thioharnstoff 
N-(2-Isopropyl-6-sek.-butyl-phenyl)-N , -isobutyl-thioharnstoff 

N- (4 -Me thy 1-2, 6-di-sek. -butyl-phenyl) -N 1 -isobutyl-thio- 

harnstoff F: 98-102°C 

N- (4 .Me thy 1-2 , 6-di-sek. -butyl-phenyl) -N 1 -butyl-thioharnstof f 

F: 97-100°C 

N- (2, 6-Di-cyclopenty 1-pheny 1) -N ' -methyl-thioharnstof f 
N- (2, 6-Di-cyclopenty 1-pheny 1) -N ' -buty 1- thioharnstof f 
N- (2,6-Di-cyclopentyl-phenyl) -N' -isobutyl-thioharnstof f 
N- (2, 6-Di-cyclopenty 1-pheny 1 ) -N 1 -neopenty 1-thioharnstof f 
N-(2 # 6-Di-cyclopentyl-phenyl)-N , -methallyl- thioharnstof f 
N- ( 2 , 6-Di-cyclopenty 1-pheny 1 ) -N 1 - (cyclopropyl-methyl) - 

thioharnstoff 

N- (2,6-Di-cyclopentyl-phenyl) -N f -penty 1- thioharnstof f 

jj- (2-Xthy 1-6-cyclopenty 1-pheny 1) -N 1 -isobutyl-thioharnstof f 

N- (2-Methyl-6-tert. -butyl-phenyl) -N* -isobutyl-thioharnstof f 
N- (2-Methyl-6-tert . -butyl-phenyl) -N ■ -neopentyl-thioharnstof f 
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N-(2-Methyl-6-tert.-butyl-phenyl)-N , -methallyl-thioharnstoff 
N-(2-Methyl-6-tert.-butyl-phenyl)-N'-pentyl-thioharnstoff 

N- ( 2-Methy 1-4 , 6-di-tert • -buty 1-pheny 1 ) -N 1 -me thy 1- thiohar ns tof f 
N-(2-Methyl-4 # 6-di-tert.-butyl-phenyl)-N , -isobutyl-thio- 

harnstof f 

N- ( 2-Methy 1-4 , 6-di-tert . -buty 1-pheny 1 ) -N • -methal ly 1- thio- 

harnstof f 

N - (4-Methyl-2 # 6-diisopropyl-phenyl) -N' -methyl-thioharnstof f 
N-(4-Methyl-2,6-diisopropyl-phenyl)-N'-propyl-thioharnstoff 

F: 125-127°C 

N-(4-Methyl-2 # 6-diisopropyl-phenyl)-N , -butyl-thioharnstoff 

F: 126-129°C 

N- ( 4 -Methyl- 2 , 6-diisopro >y 1-pheny 1) -N ■ -isobutyl-thioharnstof f 

F: 150-153°C 

N- ( 4-Me thy 1- 2 , 6-di isopropy 1-pheny 1 ) -N 1 -neopenty 1- thioharnstof f 
N .(4-Methyl-2,6-diisopropyl-phenyl)-N , -methallyl-thioharnstof f 
N- (4-Methyl-2 , 6-diisopropy 1-pheny 1) -N 1 -hexyl- thioharnstof f 

N- ( 4-Xthyl-2 , 6-diisopropyl-phenyl) -N 1 -isobutyl-thioharnstof f 
N-(4-Xthyl-2 r 6-diisopropyl-phenyl)-N , -neopentyl-thioharnstoff 

N- (2 , 4 # 6-triisopropyl-phenyl) -N" -methyl- thioharnstof f 
N- ( 2 , 4 , 6-tr iisopropy 1-pheny 1 ) -N ' -buty 1-thioharnstof f 
N- ( 2 , 4 , 6-tr iisopropy 1-pheny 1 ) -N 1 -allyl- thioharnstof f 
N- ( 2 , 4 , 6-triisopropyl-phenyl) -N • -methally 1- thioharnstof f 

F: 115-118°C 

N- ( 2 , 4 , 6-triisopropyl-phenyl) -N 1 - ( 3-methy 1-pentyl ) -thioharn- 

stoff 

N- ( 2 , 4 , 6-triisopropyl-phenyl )-N'-( 2-athyl-penty 1 ) - thiohar nstoff 
N- (2, 6-Dimethy 1-pheny 1 ) -N * -buty 1-thioharnstof f 
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N- (2, 6-Diraethyl-phenyl) -N ' -neopentyl-thioharnstof f 
N-{2,6-Dlmethyl-phenyl)-N , -methallyl-thioharnstoff 
N-(2,6-Dimethyl-phenyl)-N'-isobutyl-thioharnstoff 
N- (2 , 6-Dimethyl-phenyl) -N ■ -hexyl- thioharnstoff 

N-(2-Methyl-6-athyl-phenyl)-N , -methyl-thioharnstoff F: 65-67°C 
N-(2,4-Dimethyl-6-athyl-phenyl)-N , -n>ethyl-thioharnstoff 



N-< 2, 4-6-Triathyl-phenyl)-N' -propyl- thioharnstoff 
N- (2 , 4 , 6-Triathyl-phenyl ) -N • -butyl- thioharnstoff , 01 (F<30°C) 
N- (2, 4 , 6-TriSthyl-phenyl ) -N ' -isobutyl-thioharnstof f F: 74-76°C 
N- ( 2, 4 , 6— TriSthyl-phenyl) -N ' -methallyl- thioharnstoff 
N- ( 2 , 4 , 6-TriSthyl-phenyl ) -N ' -neophentyl- thioharnstoff F: 76-80°C 
N- ( 4-Buty 1-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N ' -isobutyl- thioharnstoff , 

01 (F<30°C) 

N-(4-Butyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N'-neopentyl-thioharns toff 

F:52-54°C 

N- (4-Buty 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -crotyl-thioharnstof f 
N-(4-buty 1-2, 6-diathyl-phenyl) -N'-heptyl-thioharnstoff 
N- (4-Cyclohexyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -butyl-thioharnstof f 

F:63-66°C 

N-(4-Cyclohexyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -isobutyl-thioharnstoff 

F: 11 8-1 20° 

N-(4-Cyclopentyl-2,6-diMthyl-phenyl)-N'-isobuty.\-thioharnstoff 
N-(4-Cyclopentyl-2,6-diMthyl-phenyl)-N , -methallyl-thioharn- 

stoff 

N- <4-Cyclopentyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -neopentyl- thioharn- 
stoff 

N- (4-Propyl-2,6-diathyl-phenyl)-N'-n-pentyl-thloharnstof f ; 01 

(F<30°C) 

N- (4-lsobutyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N '-methyl- thioharnstoff 

F:123-126°C 
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N- (4-Isobutyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -n-hexyl-thioharnstof f ; 

01 (F<-30°C) 

N- (4-tert. -Butyl-2, 6-diathyl-phenyl) -NWsobutyl-thioharns toff 

F:121-122°C 

N-(4-tert.-Butyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N'-butyl-thioharns toff 

F:81-83°C 

N- (4-tert .-Butyl- 2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N ' -n-penty 1- thioharn- 

stoff, ol<F<30 o C) 
N-(2-Methyl-4,6-di-tert.-butyl-phenyl)-N , -isobutyl-thioharn- 

stoff F:157-160°C 
N- (2-Methyl-4 , 6-di-tert .-butyl-phenyl) -N • -neopentyl-thio- 

harnstoff F:157-159°C 
N- (4-Methyl-2, 6-di-cyclopentyl-phenyl ) -N ' -butyl-thioharnstof f 

F:151-153°C 

N-(2»6-Diisopropyl-phenyl)-N' -tert. -butyl-thioharnstof f 

P: 155 - 137°C 

N-( 2, 6-Diisopropy 1-phenyl ) -N ' -tert . -penty 1-thioharnstof f 

F: 1}4 - 1}5°C 

N-(2,6-Diisopropyl-phenyl)-NMl,l»2,2-tetramethyl-propyl) 
thioharnstoff F: 161 - 162°C 

N-(2 # 6-Diathy 1-phenyl)- N»-tert. -butyl-thioharnstof f 

F: 98 - 100°C 

N-(2,6-Diathyl-phenyl)-N'-tert.-pentyl-thioharnstoff 

F: 85 - 87°C 

N-(2,6-Di-selt.-butyl-phen»l)-N , -teft.-pentyl-thioharnstoff 

Ft 116 - 118°C 

N-(2,6-Di-sek. -butyl-phenyl) -N* -tert . -butyl-thioharnstof f 

F: 115 - H7°C 

N-(2,6-Di£thyl-phenyl)-N' -isopropyl-thioharnstoff 

F: 108 - 110°C 
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N-^.eoia^hyl-phenylJ-N'-sek.-butyl-thioharnstoff 

F: 78 - 80°C 

N-(2,6-Di-sek.-butyl-phenyl)-N , -isopropyl-thioharnstoff 

F: 108 - 111°C 

N-(2,6-Di-sek.-butyl-phenyl)-M , -sek.-butyl-thioharnstoff 

F: 10? - 105°C 

M-(2,4-Diroethyl-6-athyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-thioharnstoff 

F: 130 - 132°C 

N-( 2, 4-Dimethy l-6-Sthyl-pheny])-N ' -tert . -pentyl-thioharnstof f 

F: 105 - 107°C 

N-( 4-Methy 1-2, 6 -dlathy 1 -phenyl ) -N • -tert . -buty 1-thioharnstof f 

F: 121 - 12J3°C 

N-(4-Methyl-2,6-dlfithyl-phenyl)-N , -tert.-pentyl-thloharnstoff 

F: 98 - 101°C 

M-(2-Methyl-6-athyl-phenyl)-N' -tert. -butyl-thloharns toff 

F: 94 - 96°C 

N-(2-Methyl-6-athyl-phenyl)-N , -tert.-pentyl-thioharnstoff 

F: 78 - 8l°C 

N-(2,4,6-Trimethyl-phanyl)-N , -tert.-pentyl-thloharnstoff 
N-(2,6-DlSthyl-3-methyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-thloharnstoff 
N-(2,6-Diiithyl-3,5-dlmethyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-thloharnstoff 
N- (2, 6-DiSthy 1-3, 5-dimethyl-pheny 1 ) -N • -penty 1 - ( 2 ) -thloharnstof f 
M-(2,6-Dl-isopropyl-phenyl)-N' -p-methyl-butyl-(2)3 -thloharnstof f 
N-(2,6-Dl-sek. -butyl-phenyl) -N' -[pentyl-(2 j-thloharnstof f 
N-(2,6-Di-sek.-butyl-phenyl) -N' «(hexyl-(2 J-thioharnstof f 
H-(2,6-Di-«ek.-butyl-phenyl)-N'^)entyl-(3jf-thlonarnstoff 
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N- ( 2, 6-Di -sek. -buty 1-phenyl ) -N ' -!>-methy 1-penty 1 - ( 2 1] -thioharn- 

stoff 

N-(2,6-Di -sek. -buty l-phenyl)-N' -p-methyl-pentyl-CJ)] -thloharn- 

— stoff 

N-(2,6-Diisopropyl-phenyl)-N , -^entyl-(2)(-thioharnstoff 

N-( 2, 6-Diisopropy 1-pheny 1 ) -N 1 -jhexyl - (2 jj-thioharnstof f 

N-( 2, 6-Diiaopropy 1-pheny 1 ) -N • - fa-methy 1-penty 1- ( 2 ) J - thioharnstof f 

N- ( 2, 6-Dlisopropy 1-pheny 1 ) -N ' -Tpenty 1- ( } j-thioharns tof f 

M-(2,6-Dilsopropyl-phenyl)-N , -j2,2-dlmethyl-pentyl-(5)]- 

thloharnstof f 

N-(2-Xthyl-6-sek.-butyl-phenyl)-N'-tert.-butyl-thioharnstoff 
N-( 2-Isopropyl-6-sek . -butyl-phenyl ) -N ' -tert . -butyl-thioharnstgf f 

N-(2-Isopropyl-6-sek. -butyl-phenyl )-N' -tert. -buty 1-thioharnstoff 

F: 51 - 53°C 

N- ( 2, 6-Dlisopropy 1-pheny 1 ) -N ' - Ll-cyc lopenty 1-ttthyll - thioharnstof f 

N-(2 t 6-DI -sek. -butyl-phenyl) -N' -L2-methyl-pentyl-(2l) -thioharn- 
stof f 

N-(2, 6-DI -sek. -butyl-phenyl )-N'-L2-athyl-pentyl-(2)J-thloharn- 

stoff 

N- ( 2 , 6-DI -sek . -buty 1-pheny 1 ) -N ' - [2-me thy 1 -hexy 1 - ( 2 \] -thloha rn- 

stoff 

N- (2,6-DlSthy 1-pheny 1 ) -N r2-raethyl-octy 1- ( 2 )J -thioharnstof f 

N-(2,6-Dllsopropyl-phenyl)-N , -L2-methyl-pentyl-(2)] -thioharnstof f 

H-(2,6-Dlisopropyl-phenyl)-N , -[2-athyl-pentyl-(2)] -thioharnstof f 

N-(2,6-Diathyl-?-chlor-phenyl)-N , -tert.-butyl-thloharnstoff 

N-(2-Xthyl-6-sek. -buty 1-pheny A-N' -tert . -pentyl-thioharnstof f n 

F: 74 - 76°C 
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N-(2, 6-Di-eyclopenty 1-phenyl ) -N 1 -tert . -butyl-thioharnstof f 

N-(2-Athyl-4-methyl-6-aek.-butyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-thio- 

harnstoff 

N- ( 2 , 4-Diraethy 1 -6-tert . -buty 1 -phenyl ) -N ' -tert . -penty 1 - thlo - 

hamstoff 

N-[2,6-Di-pentyl-(2)-phBny^—N' -tert. -butyl-thioharnstof f 

N-( 2, 4-Dlmethyl-6-cyclohexyl-pheny 1 ) -N' -tert . -butyl -thloharnstof f 

N-(2 # 6-Dlisopropyl-4-chlorphenyl)-N' -tert. -buty 1-thioharnstoff 

N- ( 2, 5-Dimethy 1 -6-athy 1-pheny 1 ) -N • -tert . -penty 1-thloharnstoff 

N-(2,5-DllIlethyl-6-isopropyl-phenyl)-N , -tert. -pentyl-thioharnstoff 

N-( 2, 6-Dlathy 1-pheny 1)-N' - D-methy 1-pentyl- ( 2 )2 -thloharnstoff 

N-(2,6-Dlathyl-phenyl)-N' -|2-athyl-pentyl-(2)] -thloharnstoff 

N- ( 2, 6-Dlathy 1-pheny 1)-N* -l_2-methyl-hexyl-(2 j] -thloharnstoff 

N-(2, 6-Dlathy 1-phenyl) -N' - [decyl- (5 )J -thloharnstoff 

N-(2,6-Dlathyl-phenyl)-N , -fl,l,2,2-tetramethyl-propyl]-thioharn- 

stoff 

N-(2,6-Diathyl-pheny 1 )-N'-[j, 4-diraethyl-penty 1- (3 0 -thloharnstof f 
N-( 2,6-Dlmethy 1-pheny 1 ) -N* - fc, 2-dlmethyl-pentyl- O fl -thloharnstof f 

N-(2-Methyl-6-athyl-phenyl)-N' -cyclopropyl-thioharnstof f 
" " -N'-cyclopenty 1-thioharnstoff 

-N • -cyclohexyl-thioharnstof f 
" " -N'-cyclohepty 1-thioharnstoff 

N- (2 , 4-Dimethyl-6-athyl-phenyl) -N • - ) 3-methyl-cyclohexyl) - 

thloharnstoff 

N- (2 , 6-Dia thy 1-phenyl) -N ' -cyclopropyl-thioharnstof f ; 

P: 111 - 113°C 
" " -N'-cyclobuty 1-thioharnstoff 

- " -N'-cyclopenty 1-thioharnstoff 
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N-(2 r 6-Diathyl-phenyl)-N , -(1-methyl-cyclopentyl)-thioharn- 

stoff; F: 86 - 88°C 
«. « -N'-cyclohexyl-thioharnstof f 

« «n ■ _ ( 2-methy 1-cyclohexyl ) -thioharn- 

stoff; 01 

n « -n f -cycloheptyl- thioharnstof f 

■ " -N •-cyclooctyl- thioharnstof f 

N-(4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -cyclopropyl-thioharn- 

stoff; F: 113 - 115°C 
h « -n f - C yclopentyl- thioharnstof f 

« h -N'-cyclohexyl-thioharnstof f 

« -N'-M-methyl-cyclohexyl)- 

thioharnstof f 
-N •-( 3 , 3 , 5-trimethy 1-cyclo- 
hexyl) -thioharnstof f 
n « -N'-(2,6-diathyl-cyclohexyl)- 

thioharnstof f 

N- ( 2 , 4 , 6-Triathyl-pheny 1) -N 1 -cyclopropy 1-thioharnstof f 
« « -N'-cyclopentyl-thioharnstoff 

« •■ -N'-cyclohexy 1-thioharnstof f ; 

F: 97 - 99°C 
-N • - ( 3-trif luormethy 1-cyclohexyl) - 

thioharnstof f; F: 52 - 55°C 
-N 1 - ( 4 - tr i fluorine thy 1 -eye lohexy 1 ) - 
thioharnstof f 

it •» -N 1 - ( 3 , 5-bis-tr if luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstof f 
h « -N'-cyclopentyl-thioharnstof f 

" " -N' -eye looctyl- thioharnstof f 

tt » -N'- (2-norbornyl) -thioharnstof f 

n « -N'-O-adamantyl) -thioharnstof f 
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N- (4-n-Propyl-2 , 6-diSthyl-phenyl) -N ■ -cyclopentyl-thioharnstof f 

-N 1 -cyclohexyl-thioharns tof f 
-N 1 - (3-methyl-cyclohexyl) - 

thioharnstof f 
-N'-U-methyl-cyclohexyl)- 

thioharnstof f 
-N'-(3-trif luormethyl-cyclo- 
hexyl) -thioharnstof f; 01 

n n 

-N - ( 4 - tr i f luorme thyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstoff; 81 
-N 1 - ( 2 , 4 -dimethy 1-cyc lohexy 1 ) - 

thioharnstoff 
-N 1 - (4-athyl-cyclohexyl) - 
thioharnstoff 
" N 1 -cyclopentyl-thioharnstof f 
N- <4-Isopropyl-2, 6-diSthyl-phenyl) -N'-cyclopentyl- thioharn- 
stoff 

-N'-cyclohexyl-thioharnstoff ; 

F: 120 - 123°C 

n n 

-N 1 - (3-trif luormethyl-cyclo- 
hexyl) -thioharnstoff; 

F: 127 - 140°C 

-N 1 - (2-norbornyl) -thioharn- 
stoff 

-N ' - (dekahydronaph thy 1- 1 ) - 
thioharnstoff 

N- (4-n-Butyl-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N ■ -cyclopentyl- thioharnstof f 

"» ' -cyclohexyl-thioharnstof f ; 

" N " - (3-methyl-cyclohexyl) - 

thioharnstoff; 81 
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N- ( 4-n-Butyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N ■ - ( 4-methy 1-cyclohexy 1 ) - 

thioharnstof f 
-N 1 - (4-athyl-cyclohexyl) - 
thioharnstof f 

h H -N 1 - (3-trif luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstof f; 01 
it -n' -cycloheptyl- thioharnstof f 

N.(4.n-Pentyl-2,6-diathyl-phenyl)-N'-cyclopent y l-thioharnstoff 
„ ii -N'-cyclohexyl-thioharnstof f 

w ii -N 1 -cycloheptyl- thioharnstof f 

N- ( 4-Penty 1- ( 3) -2 , 6-diSthy 1-pheny 1-H - -cyclopenty 1- thioharnstof f 
„ ii -N'-cyclohexyl-thioharnstof f 

n -n 1 - (3-trif luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstof f 
-N 1 -cyclohepty 1-thioharnstof f 

N- (4-n-Hexyl-2 , 6-diSthy 1-pheny 1) -N - -cyclopenty 1-thioharnstof f 

-N'-cyclohexyl-thioharnstoff 
N-(4-Cyclohexyl-2 f 6-diathyl- P henyl)-N"-cyclopentyl-thioharnstoff 
rt ii ^'-cyclopropyl-thioharnstof f 

„ » -n 1 - (3-trif luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstof f? 

F: 118 - 125°C 

N- (4- (1 -Me thy 1-cyclohexy 1) -2 , 6-diSthy 1 ) -N ■ -cyclopentyl- 

thioharnstoff 

N- ( 4-Cyclopentyl-2 , 6-diathy 1-pheny 1) -N ' -cyclopentyl- thioharn- 

stoff 

„ h -N'-cyclohexyl-thioharn- 

stoff 

„ « -N , -(cyclohexen-(2)-yl- 

thioharnstof f 
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N -(^sec.-Butyl-2 r 6.diathyl-phenyl)-N'.cyclopentyl-thio- 

harnstoff 
"N • -cyclohexyl-thioharn- 

stoff; F: 140°C 
-N 1 - ( 2-methyl-cyclohexyl ) - 

thioharnstof f ; 01 
• N ' " ( 3-methyl-cyclohexyl) - 

thioharnstoff ; 01 
" N (4-raethyl-cyclohexyl) - 
thioharnstoff; 
F: 88 - 123°C 
-N ' - ( 3-trif luormethy 1-cyclo- 

hexyl-thioharnstoff 
-N • -cycloheptyl-thioharn- 
stoff 

-N 1 - ( 3 , 3 , 5- trimethy 1-cyclo- 
hexyl-thioharnstoff ; 
F: 58 - 80°C 

N- (Isobutyl-2 , 6-diMthyl-phenyl ) -N • -cyclopropyl- thioharnstof f 
" " " N ' -cyclobutyl-thiohamstof f 

-N'-cyclopentyl- thioharnstof f; 
£51 

~ N ' -cyclohexyl- thioharnstoff; 

F: 41 - 44°C 
-N -O-methyl-cyclopentyl)- 

thioharnstof f ; F: 73 - 74°c 
-N'- (2-methyl-cyclohexyl)- 

thioharnstoff ; Harz 

■ „ 

-N ■ - ( 3-raethy 1-cyclohexy 1 ) - 
thioharnstoff; F: 57 - 85°C 



Le A 18 232 



- 26 - 



B09884/01 12 



2730620 



N-(4-Isobutyl-2 # 6-diathyl-phenyl)-N , -(4-methyl-cyclohexyl)- 

thioharnstoff ; F: 70 - 165°C 
* « -N'-(3-trif luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstoff; 
F: 50 - 55°C 

« » -N f - (4-trif luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstoff ; 
F: 52 - 60°C 

" " -N'-(2,6-Dimethyl-cyclohexyl)- 

thioharnstoff 

" 11 -N , -(2-norbornyl) -thioharn- 

stoff 

» " -N'-d-adamantyl) -thioharn- 

stoff 

» " -N • -cyclohepty 1- thioharn- 

stoff 

N- (4-Cycloheptyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -cyclopentyl-thioharn- 

stoff 

N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1 ) -N • -cyclopropy 1- thioharns tof f ; 

F: 166 - 168°C 

" " -N'-cyclopentyl- thioharnstoff; 

F: 140 - 142°C 
« -N f - (1-methyl-cyclopentyl) -thio- 
harnstoff; F: 149 - 150°C 
» ■ -N'-cyclohexyl-thioharnstof f ; 

F: 120 - 122°C 
" " -N 1 -(2-me thy 1-cyclohexyl) - thio- 

harnstoff; F: 128 - 145°C 
" " -N'-O-methy 1-cyclohexyl) -thio- 

harnstoff; F: 62 - 76°C 
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N- (2 ,6-Diisopropyl-phenyl) -N 1 - (4-methyl-cyclohexyl) -thio- 



N- ( 2 , 4 , 6-Triisopropyl-phenyl) -N 1 -cyclopropyl-thioharnstof f ; 

F: 158 - 160°C 

N-(2 # 6-Diisopropyl-phenyl)-N , -(4-athyl-cyclohexyl)-thio- 

harnstof f 

" " -N , -(cyclohexen-(2)-yl)-thio- 

harnstof f 
-N • - { 3 , 3 , 5-trimethyl-cyclohexy 1) - 

thioharnstoff ; F: 84 - 120°C 
" n -N 1 - ( 3 , 5-bis-trif luormethylcyclo- 

hexyl) -thioharnstoff ; 

F: 180 - 181°C 
-N • - ( 2 , 4-dimethyl-cyclohexy 1 ) - 

thioharnstoff 
-N 1 - ( 3-trif luormethy 1-4-methyl- 

cyclohexy 1 ) - thioharnstoff ; 

F: 145 - 165°C 
" " -N ' - ( 2-norborny 1 ) -thioharnstoff 

-N ' - ( 2-bor ny 1 ) -thioharnstoff 
" ■ -N'-d-adamantyl) -thioharnstoff 

" " -N'-cycloheptyl- thioharnstoff 

N- (2-Athyl-6-isopropyl-phenyl) -N 1 -eye lohexyl-thioharns toff 
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harnstof f; F: 155 - 167°C 
-N* - (2-trif luormethyl-cyclohexyl) - 

thioharnstoff; F: 187°C 
-N' - (3-trif luormethyl-cyclohexyl) - 

thioharnstoff; F: 67 - 75°C 
-N*- (4-trif luormethyl-cyclohexyl) - 

thioharnstoff; F: 142 - 165°C 
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N-(4-Methyl-2 f 6-diisopropyl-phenyl)-N , -cyclopentyl-thio- 

harnstoff 

N- ( 2-Isopropyl-6-sec . -butyl-pheny 1) -N ■ -cyclopenty 1- thio- 

harnstof f 

N- ( 2 , 6-Di-sec . -butyl-pheny 1 ) -N 1 -cyclopropy 1- thiohams tof f ; 

P: 151 - 153°C 
N i« -n 1 -cyclopentyl-thioharnstof f ; 

F: 140 - 142°C 
» « _ N t_ (1-methyl-cyclopentyl) -thio- 

harnstof f 

w » -N'-cyclohexyl-thioharnstof f 

n » -N'- (3-methyl-cyclohexyl) -thio- 

harnstof f 

« tt _ N t_ (3-trifluormethyl-cyclohexyl)- 

thioharnstoff ; F: 58 - 67°C 
« " -N 1 - (3 , 5-bis-trif luormethyl-cyclo- 

hexyl) -thioharnstoff? 01 
it « -N 1 - (2-norbornyl) - thioharnstoff 

n « -N'-cycloheptyl-thioharnstof f 

N- <2-Xthyl-6-sec. -butyl-pheny 1) -N' -cyclopropy 1- thioharnstoff; 

F: 122 - 123°C 

N- (2,6-Di-cyclopentyl) -phenyl) -N f -cyclopentyl- thioharnstoff; 

F: 168 - 170°C 
» " -N'-cyclohexyl- thioharnstoff 

N-(2, 6-Di-penty 1- ( 2 ) -phenyl) -N ■ -cyclopen tyl- thiohams tof f 

tt » -n' -eye lohexyl- thiohams toff 

N- (3-Chlor-2,6-diathyl-phenyl)-N , -cyclopropy 1- thioharnstoff; 

F: 130 - 131°C 

N- (3-Methyl-2 ,6-diathyl-phenyl) -N ' -cyclopropy 1- thioharnstoff; 

F: 145 - 146°C 
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N- ( 4-Methy 1- ( 2 , 6-di-sec . -butyl-phenyl) -N 1 -cyclopropyl- thio- 

harnstoff; F: 1 54 - 156°C 
N- (2, 4,6-Diathyl-phenyl) -N'-cycloheptyl-thioharnstoff ; 

F: 84 - 86°C 

N- ( 4-n-Propy 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -cycloheptyl- thioharn- 

stoff; 01 

N-(4-Isopropy 1-2, 6-diathyl-phenyl) -N'-cycloheptyl-thioharn- 
stoff; F: 89 - 92°C 

N- (4-n-Butyl-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N' -cycloheptyl-thioharn- 

stoff; 81 

Die N-(2,6-Dialkyl-phenyl)-N'-alkyl-thioharnstoffe der allge- 
meinen Formel II werden erfindungsgemSfl mit Verbindungen 
der allgemeinen Formel III umgesetzt. An Verbindungen III 
seien Alkylierungs- Alkenylierungs- bzw. Cycloalkylie- 
rungsmittel beispielsweise genannt: Methylchlorid, Me thy 1- 
bromid, Methyljodid, Dimethylsulfat, Methansulfonsaureme- 
thylester, Toluolsulfonsauremethylester, Trimethylphosphat, 
Fluorsulfonsauremethylester, Athylchlorid, Athylbromid, Xthyl- 
jodid, Triathyloxoniura-fluorborat, Diathylsulfat, Propylbromid, 
Propyljodid, Butylbromid, Butyljodid, Hexyljodid, Allylbro- 
mid, Methallylchlorid, Methallylbromid, Crotylbromid, 
Buten-(3)-yl-(1)-bromid, 3-Methyl-butylbromid, Isobutylbro- 
mld, Cyclopropylbromid, Cyclopentylbroraid, Cyclohexyljodid. 

Die Umsetzung der Thioharnstoffe II mit den Verbindungen 
der Formel III erfolgt im allgemeinen in LOsungsmitteln 
bei ca. 10°C bis ca. 120°C, vorzugsweise bei ca. 20°C bis 
ca. 80°C. Geeignete LOsungsmittel sind z.B. Kohlenwasser- 
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stoffe Oder Halogenkohlenwasserstof fe wie Hexan, Cyclo- 
hexan, Methylcyclohexan, Octan, Methylenchlorid, Chloro- 
form, 1 ,2-DichlorSthylen, weiterhin Aromaten wie Benzol, 
Toluol, Xylol oder polare LGsungsmittel z.B. Xther und 
Carbons£urederivate wie DiSthyiather , Diisopropylather, 
Tetrahydrofuran, Dioxan, 1 , 2-Dimethoxyathan, Acetonitril, 
EssigsSiureSthylester, Dime thy lformamid, N-Methyl-pyrroli- 
don, PhosphorsMure-trisdimethylamid, Dimethylsulfoxid, 
Aceton, Butanon, Methanol, Xthanol, Isopropanol. 

Die Konzentration an Thioharnstof f II im verwendeten 
Ltfsungsmittel wird zweckm&Bigerweise mbglichst hoch ge- 
halten, man arbeitet z.B. nvit einer Konzentration von 10 - 
70 Prozent Thioharnstof f II im LSsungsmittel. 

Bei leicht fltichtigen Verbindungen der Formel III wie 
Methylchlorid oder Athylchlorid, kann auch im geschlos- 
senen GefMfl unter Druck gearbeitet werden. 

Man arbeitet mit mindestens Mquimolaren Mengen an Verbindung 
der Formel III, bezogen auf eingesetzten Thioharnstof f II, 
vorzugsweise jedoch mit einem OberschuB von 5 bis 50 
Molprozent, vorzugsweise 5-30 Molprozent der Komponente 
III. Bei schwierig verlaufender Alkylierung, Alkenylie- 
rung oder Cycloalkylierung kann auch ein hfcherer Uberschufl 
verwendet und die Verbindung der Formel III anschlieBend 
zurtickgewonnen werden. Es ist aber auch mBglich, ohne 
Lfisungsmittel in Uberschiissigem Alkylierungs-, Alkenylierungs- 
bzw. Cycloalkylierungsmittel als Lttsungs- und Verdtinnungs- 
mittel zu arbeiten. 
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Bel den angegebenen Verfahren fallen die erfindungs- 
gemMflen Isothioharnstof fe der allgemeinen Formel I 
primer in Form ihrer Salze an und zwar in AbhSngigkeit 
von der jeweils verwendeten Verbindung der Formel III 
beipsielsweise als Hydrochloride Hydrobromid, Hydro- 
jodid, Methansulfonat, p-Toluolsulfonat, Methosulfat, 
Sulfat usw. 

Im allgemeinen erfolgt bei der Aufarbeitung eine Neu- 
tralisation mit einer wSBrigen Base, beispielsweise Soda- 
18sung, Kaliumcarbonatldsung, verdUnnte Natronlauge oder 
andere Basen, wobei die erf indungsgemaBen Isothioharn- 
stoffe entweder als LSsung in einem wasserunloslichen 
Lttsungsmittel oder lflsungsmittelf rei als viskose tJle 
unter der wSBrigen Phase anf alien. Die Ubrige Aufarbei- 
tung zu den Reinsubstanzen erfolgt nach den ublichen in 
der prSparativen organischen Chemie wohlbekannten Metho- 
den. 

An erf indungsgemSB herstellbaren Isothioharnstof fen der 
allgemeinen Formel I seien beispielsweise genannt: 

N-(2-Kethyl-6-fithyl-phenyl) -N • -tert .-butyl- 
S-aethyl-iaothioharnstoff 

N-(2-Methyl-6-athyl -phenyl) -N 1 -laopropyl- 
S-ally 1-i s o thi ohatns t of £ 

K-(2-Methyl-6-athyl-phcnyl) -N« -cyclohoxyl- 
S- cr o ty 1 - i o o t hi ohar :is t o Tf 

N-(2-Me thyl-6-Rthyl-phonyl ) -N ■ -norbornyl- 
S -me t hy 1 - ± s o t hi oharn s t off 
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N- ( 2 y 6-Diathyl-phenyl ) -N 1 -isopr opy 1- 
S-nethyl-isothioharnstoff 

N-(2 9 6-Diiithyl -phenyl ) -N f -butyl-S-mothyl- 
i 9 o thi oharns toff 

N-(2 f 6-Diiithyl -phenyl ) -N 1 -ack.-butyl-S-athyl- 
ioothioharnstoff 

N- ( 2 f 6-DiUthyl -phenyl ) -K 1 -ic obutyl -S-rnc thyl 
isothioharnstof f 

N-(2 f 6-Diathyl -phenyl } -N 1 -tort ♦ -butyl -S-ne thyl - 
iso thi oharns toff 

N-(2 , 6-Diiithyl -phenyl ) -N ■ -pontyl- (2 ) -S-methyl - 
isothioharnstof f 

N-(2,6-Diiithyl-phcnyl)-N , -pentyl-(3)-S-nethyl- 
icothicharnstof f 

K- ( 2 9 6-Diathyl -phenyl ) -N 1 -hop ty 1 - ( 2 ) -S-rte t hy 1 - 
isothioharnstof f 

N- ( 2 1 6-Diathyl -phenyl ) -N 1 -octyl- (z) -S-me thy 1 - 
isothioharnstof f 

N-(2 f 6-Dirithyl-phonyl ) -N f -cyclopropyl-S-al l> r l- 
i c o till oharns toff 

N-(2, 6-Diiithyl -phony l) -N f -cyclopentyl-S-ne thyl- 
i o o t hi oharno t off 

B - ( 2 f 6 -Di i\ t hy 1 -ph o :iy l) -N 1 -cyclohexyl-S-tnet hy 1 - 
isothioharnstof f 

K- ( 2 f 6 -Diethyl -phenyl ) -N 1 - ( 3-trif luorne thyl- 
cyclohoxyl) -S~nethyl-isothioharnstof f 
N-(2 t 6-Diiithyl -phenyl) -N 1 -(^-fcthyl-cyclohoxyl ) - 
S -no thyl -is o thi oharn z t o f f 

N-(2 f 6-Diathyl-phenyl)-N f -cyclohoptyl-S-nethyl^ 
i o o t hi oharn a t o f f 

N-(2 t 6-Diathyl -phonyiy-N 1 -norbomyl-S-»ethyl- 
i a o thi oharn a t o f f 
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N-(2, 6-Ditxthy 1 -phenyl ) -N 1 -bornyl-S-ne thy 1- 
isothioharnstoff 

N-(2 f e-Diathyl-phenylJ-N^methyl-S-cyclohcxyl- 
iaothioharnctof f 9 

lI-(2-Ath3'l-6-isopropyl-p:ler.yl)-N , -tort, -butyl- 
S-riethyl-isothiohar:i3toff 

N-(2-At ? iyl-6-icopropyl-phcnyl) -!I • -pcntyl- ( 2) - 
S -mo thy 1 -is o t hi oharr s t o f f 

y-(2-Athyl-6-isop^opyl-phonyl)-^I , -cyclohoxyl- 
S-ncthyl-isothiohamstoff 

N-(2 f 6 -Diis opropy 1 -phenyl ) -H • -athyl-S-Sthyl- 
i30thioharnatof f 

N- ( 2 9 6 -Oil c opropyl -phenyl ) -N 1 - i s opropy 1 - 
S-nethyl-ieothioharnstoff 

N-(2 f 6-Diisopropyl-phci\yl) -N 1 -butyl-S-nethyl- 
isothioharnstof f 

IT- (2, 6-Diis opropy 1-phc -yl) -N 1 -sek # -butyl- 
S-rnethyl-isothioharnstof f 

N-(2 9 6-Diisopropyl-phor.yl) -N> -isobutyl-S-nethyl- 
iso thioharns t off 

N- ( 2 1 6-Dii3 opropyl-phonyl ) -N 1 - 1 er t . -butyl- 
S-:nethyl-icothioharV:stof f 

X- ( 2 1 6-Diioopropyl -phenyl ) -N 1 -pentyl-S-ne thyl- 
isothioharr.otof f 

K- ( 2 f 6-Diisopropyl-phenyl ) -N ■ -pentyl- ( 2 ) - 
S -rn c t hy 1 -i s o t hi oham 3 1 o f f 

N- ( 2 f 6-D±is opropy 1-phcryl ) -N 1 -pentyl - ( 3) - 
S-ne t hy 1-i s o thi ohara s t of f 

II- ( 2 f 6 -Diio opropy 1 -phenyl ) -N 1 - ( 2 -no thy 1 -butyl ) - 
S-nothyl-isothioharnstof f 

N-(2 1 6-Diioopropyl -phenyl) -(2, 2-dinethyl -propyl) - 
S-ncthyl-isothiohamstof f 
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N-(2 f e-Dilsopropyl-phonylJ-N'-tcrt.-pentyl- 
S-nothyl. lBOthiohnrr.il toff 
N- ( 2 f 6-Dii copr opyl-phcnyl ) -N 1 -hexyl- ( 2 ) - 
S-ncthyl-isothiohai*nstof f 

N-(2 > 6-Diisooropyl-phsnyl)-N'-heptyl-(3)- 
S-nethyl.isothiohamstoff 

N-(2 f 6-Dii3opro^yl-phcr.yl)*.N , -(2,2 t 3»3- totran,lth y 1 - 

butyl )-S-methyl-ioothioharnstoff 

N-(2 f 6-Diicopropyl-phcnyl) -N 1 -cyclopropyl- 

S-crotyl-isothioharnstoff 

N-^^-Diioopropyl-phcnjlJ-N'-cyclopcntyl- 
STtathyl-isothioharnstof f 

N-(2 t 6-Diiaopropyl-phor.yl)-N t -cyclohoxyl- 
S-nethyl-isothiohnrnotof f 

N-(2 f fi-Diisopropyl-phcrylJ-lx^-CS-trifluorr.othyl- 
cyclohoxyl)-S-r:othyl-i30t'r.iohamstof f 
K-(2 f 6-Dii3opropyl-phcr.yl)-N , -(3t5-bis-.trifluor- 
nctliyl-cyclohcxyl)-S-:.!ethyl-ioothiohar:istoff 
N-( 2 f 6-Diisopropyl-pher.yl) -N 1 -cycloheptyl- 
S-nc t hy 1 -is o thi ohcrr. o t o f f 

H- ( 2 f 6-Diiropropyl-phonyl)-N 1 -norborriyl-S-nethyl- 
i«;othioharnc feoff 

S- ( 2 f 6-Diisopr opyl-phor.yl ) -N f -no thyl-S-cy clohoxyl- 
±co thioharns toff 

N-( 2-1 oopropyl- 6-3 cl: # -butyl -phenyl ) -N 9 - 

tort ,-butyl-S-nothyl-icothioharns toff 

M•(2-Ioopropyl-6-30k.-butyl-phonyl)-N , - 

pcivtyl-(2)-S-nethyl-ioothioharnstof f 

IT- ( 2 f 6-Dls ek # -butyl-phenyl ) -K 1 -1b opr opyl- 

S-rrcthyl-isothiohar:istof f 

N- (2 1 6-Di-sek. -butyl -phenyl ) -N 1 -propyl - 

S-nothyl-iaothioharnstoff 
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N- (2, 6-Di-sec . -butyl-phenyl ) -N 1 -sec . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- (2, 6-Di-sec . -buty 1-pheny 1 ) -N ' -tert . -butyl-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- (2 , 6-Di-sec . -buty 1-pheny 1) -N 1 -pentyl- (2) -S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 2 , 6-Di-sec . -buty 1-pheny 1 ) -N • -hepty 1- ( 3) -S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 2 , 6-Di-sec . -butyl-phenyl ) -N 9 -eye lopenty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 2 # 6-Di-sec . -butyl-phenyl ) -N ' -cyclohexy 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- (2 , 6-Di-sec .-butyl-phenyl) -N 1 -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

, 6-Bis-pentyl- ( 2 ) -pheny 17-N ' -isopropy 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N-/2 , 6-Bis-pentyl- ( 2 ) -pheny 17-N ' -sec . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N-Z5 , 6-Bis-pentyl- ( 2 ) -pheny 17-N ' -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- (2-Xthyl-6-sec . -butyl-phenyl ) -N 1 -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharns tof f 

N- (2, 6-Dicyclopenty 1-pheny 1) -N' -isopropy 1-S-methy 1- 
lsothioharnstoff 

N- ( 2 , 6-Dicyclopentyl-pheny 1) -N ■ -tert . -butyl-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 2-Xthyl-6-cyclohexy 1-pheny 1 ) -N 1 -tert . -buty 1-S-methy 1- 
i so th ioharns tof f 

N- (4-Methyl-2,6-diSthy 1-pheny 1) -N'-isopropyl-S-methyl- 
i soth ioharns tof f 
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N-f^Methyl-Z^-diathyl-phenyD-N'-tert.-butyl-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- (4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -methyl-S-pentyl- 
isothioharnstoff 

N- (4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -propy 1-S-cyclopentyl- 
isothioharnstoff 

N- (4-Methy 1-2 , 6-diSthyl-phenyl) -N ■ -sec . -buty 1-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diSthyl-phenyl ) -N ' -penty 1- ( 2 ) -S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N-(4-Methyl-2 / 6-diathyl-phenyl)-N , -heptyl-(3)-S-methyl- 
Isothioharnstoff 

N- (Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -octyl- (2) -S-methyl- 
isothloharnstoff 

N- (4-Methy 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -cyclopentyl-S-methyl- 
isothiohamstoff 

N-(4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -cyclohexyl-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Methyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N 1 -norbrony 1-S-methy 1- 
Isothioharnstoff 

N- (4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl) -N 1 -dekahydronaphthyl- (1 ) - 
S-methyl-isothioharnstoff 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diisopropyl-phenyl ) -N 1 - tert . -buty 1-S- 
methy 1-isothioharns toff 

N- ( 4-Methy 1-2, 6-diisopropyl-phenyl) -N 1 -pentyl- (2) -S- 
methyl-isothioharnstoff 

N- (4-Methy 1-2 , 6-diisopropyl-phenyl) -N 1 -isopropy 1-S-me- 
thy 1-isothioharnstoff 

N- (4-Methyl-2 # 6-diisopropyl-phenyl) -N' -eye lohexyl-S- 
methy 1-isothioharns toff 
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N- ( 4-Methyl-2 , 6-di-sec . -buty 1-phenyl) -N 1 -tert . -butyl- 
S-methyl-iso thioharns toff 

N- (2 , 4 , 6-Triathyl-phenyl) -N 1 -methyl-S-crotyl-isothio- 
harnstoff 

N- (2 , 4 , 6-Triathy 1-phenyl ) -N 1 -methy 1-S-cyclopentyl- 
isothioharnstoff 

N- (2 , 4 , 6-Triathyl-phenyl-N 1 -isopropyl-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- (2 , 4 , 6-Triisopropy 1-phenyl ) -N 1 -isopropyl-S-me thyl- 
isothioharnstoff 

N- (2,4, 6-Tria thy 1-phenyl) -N f -sec . -butyl-S-methyl- 
i so t h i oharns tof f 

N- (2,4, 6-Triathyl-phenyl) -N 1 -isobuty 1-S-methyl- 
isothioharnstoff 

(2,4, 6-Triathy 1-phenyl) -N ■ -tert . -butyl-S-methy 1- 
i soth ioharns tof f 

N- ( 2 , 4 , 6-Triathyl-phenyl ) -N 1 -penty 1- ( 2) -S-me thyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 2 , 4 , 6-Triathy 1-phenyl) -N 1 -heptyl- (3) -S-methyl- 
isothioharns tof f 

N- (2,4, 6-Triathyl-phenyl ) -N 1 -cyclohexy 1-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (2 , 4 , 6-Triathy 1-phenyl ) -N 1 -cyclohepty 1-S-methy 1- 
isothloharnstof f 

N- (2,4 , 6-Triathyl-phenyl) -N r -cyclooctyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (2 , 4 , 6-Triathyl-phenyl) -N 1 - ( trif luormethyl-cyclo- 
hexyl) -S-methyl-isothioharnstof f 
N- (2 , 4 , 6-Triathyl-phenyl) -N 1 -norbornyl-S-methyl- 
is o thioharns tof f 

N- (2,4, 6-Triathyl-phenyl) -N 1 -bornyl-S-roethyl- 
i s o thioharns tof f 
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N- ( 4-Propy 1-2 , 6-diSthyl-phenyl) -N 1 -athy 1-S-buty 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Propy 1-2 , 6-diSthy 1-pheny 1 ) -N ■ -tert . -buty 1-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Propyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N ' -tert . -penty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- (4-Propyl-2,6-di3thyl-phenyl) -N 1 - ( 1 , 1-dimethylpropyl) - 
S-methyl-isothioharnstof f 

N- (4-Propyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -cycloheptyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Isopropyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N ' - tert • -butyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Isopropyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N'-isopropyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Isopropyl-2 , 6-diSthy 1-pheny 1) -N ' -sec . -buty 1-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Isopropyl-2,6-diathyl-phenyl) -N ' -cyclohexyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Isopropyl-2 , 6-diSthy 1-pheny 1) -N' -bornyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4 -Butyl- 2 , 6-di a thy 1 -phenyl) -N ' -isopropy 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Buty 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -sec . -butyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N-(4-Butyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N' -tert .-butyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Butyl-2 , 6-diSthyl-phenyl) -N • -cyclopentyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Butyl-2 , 6-diSthy 1-pheny 1) -N 1 -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-sec . -Buty 1-2 , 6-diMthy 1-pheny 1 ) -N 1 -sec . -butyl-S- 
ine thy 1-isothioharns toff 
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N- ( 4-sec • -Butyl-2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N 9 - ter t . -buty 1-S- 
methy l-isothioharns toff 

N- ( 4-sec . -Buty 1-2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N • -cyclohexyl-S-methy 1- 
iso thloharns tof f 

N- (4-Isobuty 1-2, 6-diathy 1-phenyl )-N r -tert. -buty 1-S-me thy 1- 
isothloharns tof f 

N-(4-Isobuty 1-2, 6-diMthy 1-phenyl ) -N'-cyclohexy 1-S-roethyl- 
Isothioharnstoff 

N- (4-Isobutyl-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N ' -norbornyl-S-raethyl- 
Isothloharnstof f 

N- ( 4- tert .-Butyl-2 , 6-diMthy 1-phenyl ) -N' -isopropy 1-S-methy 1- 
Isothioharnstof f 

N- ( 4- tert . -Butyl-2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N 1 -sec . -buty 1-S-methy 1- 
i so thiohar ns tof f 

N- (4-tert .-Butyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -tert . -butyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-tert . -Butyl-2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N ■ -tert . -penty 1-S- 
methyl-isothioharnstoff 

N- ( 4-tert . -Butyl-2 , 6-diSthyl-phenyl) -N ■ -heptyl- ( 3 ) -S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-tert . -Butyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1 ) -N ' -cyclohexyl-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Penty 1-2 , 6-diathy 1-phenyl ) -N 9 -tert . -buty 1-S-raethy 1- 
1 sothioharnstof f 

N- ( 4-Pentyl-2 , 5-diSthyl-pheny 1 ) -N » -cyclopenty 1-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Pentyl-2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N 9 -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 
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N-£J-Pentyl- ( 3) -2 , 6-diSthyl-phenyl7-N 1 -isopropyl-S-methy 1- 
i sothioharnstof £ 

N-/3-Pentyl- (3) -2, 6-diSthyl-phenyl7-N ' -sec . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N-£3-Pentyl- ( 3) -2 , 6-diathyl-phenyl7-N ' -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharns tof f 

N-Z3-Pentyl- (3) -2, e-diJithyl-phenylJ-N'-pentyl- (3) -S-methyl- 
isothioharnstof f 

N-/*-Pentyl- ( 3) -2 , 6-diMthy 1-pheny 17-N ' -cyclohexyl-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N-(4-Cyclopentyl-2,6-diathyl-phenyl) -N' -tert . -butyl-S-methyl- 
i sothioharnstof f 

N- ( 2, 4 , 6-Triisopropyl-pheny 1) -N • - tert . -buty 1-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 2 , 4 , 6-Triisopropyl-pheny 1 ) -N ' -pentyl- ( 2 ) -S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 2 , 4 , 6 -Trii sop ropy 1 -phenyl ) -N 1 -cyclopenty 1-S-methy 1- 
iso thioharns tof f 

N- (2,4, 6-Tri isopropy 1 -phenyl ) -N 1 -norborny 1-S-methy 1- 
i sothioharnstof f 

N- ( 2-Xthyl-4-methyl-6-sec . -butyl-phenyl) -N 1 -tert . -butyl-S- 
methyl-isothioharnstof f 

N- (2 , 6-Dicyclohexyl-phenyl) -N 1 -isopropy 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- (4-n-Hexyl-2 , 6-diathy 1-pheny 1) -N ' -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- (4-n-Hexyl-2 , 6 -diMthy 1-pheny 1) -N ■ -sec . -buty 1-S-methy 1- 
i sothioharnstof f 

N- (4-Cyclohexyl-2,6-diathyl-phenyl)-N t -isopropy 1-S-methy 1- 
i so thioharns to f f 

N- ( 4-Cyclohexyl-2 , 6-diSthy 1-pheny 1) -N • -sec . -bu ty 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 
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N- ( 4-Cyclohexy 1-2 , 6-diathyl-pheny 1 ) -N 1 - tert . -buty 1-S-methy 1- 
i sothioharnstof f 

N- ( 4-Cyclohexyl-2 , 6-diathy 1-phenyl ) -N 1 -cyclopenty 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Cyclohexyl-2 , 6-diathy 1-phenyl ) -N ■ -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Cycloheptyl-2 , 6-diathy 1-phenyl ) -N 1 -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N-/4- ( 1 -Methyl-cyclohexyl) -2 , 6-diathy 1-phenyl) -N 1 -tert . -butyl- 
S-methyl-isothioharnstof f 

N-(4-Fluor-2 f 6-diathyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Fluor-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -cyclohexy 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 3-Methyl-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N • -tert . -buty 1-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- ( 3-Chlor-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N 1 -tert . -butyl-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- < 3 , 5-Dimethy 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ■ -tert . -butyl-S-raethyl- 
i sothloharns tof f 

N- ( 3 -Brora- 2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -tert . -butyl-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Fluor-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N ' -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 3 , 4-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ■ -tert • -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- (2 , 5-Dimethy 1-6-athy 1-phenyl ) -N ' -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothloharnstof f 

N- (4-Methy 1-2, 6-diathy 1-phenyl) -N 1 -adamanty 1-S-methy 1- 
is othiohar ns tof f 
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Die Wlrkatoffe eigncn bich bei guter Pf lanzenvertragllchkeit 
und giinstiger WanrfclutertoxiziUit vor alien zur BekSmofung von tierischen 
Schadlingen. inabeaondere Inaakten. Splnnantleren und Nematoden, 
die in der Landwlrtachaf t, in Foratan, in. Vorrata- und Material- 
achutz aowle auf dem Hygienaaektor vorkonunen. Sie aind gegan 
normal aenaible und reaiatente Arten aowie gagen alle oder 
einzelna Entwicklungastadien wirksam. Zu den oben erv&hnten 
Schadlingen gehbren: 

Aua der Ordnung der Iaopoda z. B. Oniacua aaellua, Aroadilli- 
dium vulgare, Porcellio acaber. 

Aua der Ordnung der Diplopoda z. B. Blaniulua guttulatua. 
Aua der Ordnung der Chilopoda z. B. Geophilua carpophegua, 
Scutigera apec. 

Aua der Ordnung der Symphyla z. B. Scutigerella immaculata. 
Aua der Ordnung der Thyaanura z. B. Lepiama aaccharlna. 
Aua der Ordnung der Collembcla z. B. Onychiurus armatua. 
Aua der Ordnung der Orthoptera z. B. Blatta orientalia, 
Pariplaneta americana, Leucophaea maderaa, Blattella garmanica. 
Achate doraeaticua, Gryllotalpa app.. Locuata migratoria 
mlgratorloidea, Melanoplua differentialia, Schiatocarca 
gregaria. 

Aua der Ordnung der Dermaptera z. B. Forficula auricularia. 
Aua der Ordnung der laoptera z. B. Retlculitarmaa app.. 
Aua der Ordnung der Anoplura z. B. Phylloxera vaatatrix, 

Pemphigua spp., Pediculua humanua corporia, Haematopinua app,, 
Linognathua app. 

Aua der Ordnung der Mallophaga z.B. Trichodectea app., Damalinea 
app. 

Aua der Ordnung der Thyaanoptera z.B. Hercinothripa femoralia, 
Thripa tabaci. 

Aua der Ordnung der Heteroptera z.B. Eurygaater app., 
Dyadercua intermediua, Pieama quadrata, Cimex lectulariua, 
Rhodnlua prolixua, Triatoma app. 

Aua der Ordnung der Homoptera z.B. Aleurodea brassicae, 
Bemiaia tabaci, Trialeurodea vaporarlorum, Aphia goaaypii, 
Bravicoryne braaaicae, Cryptorayzua ribia, Doralia fabae. 
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Doralis pomi, Erlosoma lanigerum, Hyalopterus arundinis, Macro- 
siphum avenae, Myzus spp. , Phorodon humuli, Rhopalosiphum padi, 
Empoasca spp. , Euscelis bilobatus, Nephotettix cincticeps, Leca- 
nium corni, Saissetia oleae, Laodelphax striatellus t Nilaparvata 
lugens, Aonidiella aurantii, Aspidiotus hederae, Pseudococcua spp. , 
Psylla spp. . 

Aua der Ordnung der Lepidoptera z. B. Pectinophora goaaypialla, 
Bupalua piniariua, Cheimatobia brumata, Lithocolletia 
blancardella, Hyponomauta padella, Plutella maculipannis, 
Malacosoma neustria, Euproctis chry sorrhoea f Lymantria app., 
Bucculatrix thurberiella, Phyllocniatis citrella, Agrotia app. f 
Euxoa app. f Faltia app. t Eariaa insulana, Heliothis app., 
Laphygma exlgua, Mamas tra brass icae, Panolis flammea, 
Prodania litura f Spodoptera spp. f Trichoplusia ni f 
Carpocapsa pomonella, Pieris spp. , Chilo spp. f Pyrauata 
nubilalia, Ephaatia kuahniella, Galleria mellonella, 
Cacoecia podana, Capua reticulana, Choristonaura fumiferana, 
Clyaia ambigualla t Homona magnanima, Tortrix viridana. 
Aua dar Ordnung dar Colaoptara z. B. Anobium punctatum, 
Rhlzopartha dominica, Bruchidiua obtectua, Acanthoscelidaa 
obtectua, Hylotrupaa bajuius, Agalastlca alni, Laptinotaraa 
decemllneata, Phaadon cochleariae, Diabrotica spp., 
Paylliodaa chrysocephala, Epilachna variveatia, Atomaria spp., 
Oryzaaphllua aurinamensis, Anthonomus app., Sitophllua app., 
Otiorrhynchua aulcatua t Coamopolitas aordldus, Cauthorrhynchua 
aaalailla, Hypara poatica, Darmaataa spp., Trogoderaa app. f 
Anthranua app., Attaganus spp., Lyctua app. t Maligathaa 
aeneus, Ptlnua app., Niptus hololeucus, Glbblum psylloides, 
TriboliuM app. 9 Tanabrio molitor, Agriotaa spp., Conodarua app., 
Malolontha malolontha, Amphimallon aolstitialia, 
Costelytra zaalandlca. 

Aua dar Ordnung dar Hymenoptera z. B. Diprion app., Hoplocaapa 
app., Laalua app., Monomorium pharaonla, Vaapa app. 

Aua dar Ordnung der Diptera z.B. Aedes spp. , Anophelea app., 
Culax app., Droaophila melanogaster, Musca app., Fannia app., 
Calliphora erythrocephala, Lucilia app., Chrysomyia app., 
Cuterebra spp . , Gaatrophilua spp., Hyppoboaca spp., Stomoxye 
app-, Oaatrus spp., Hypoderma 8pp. , Tabanua app., Tannia app., 
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Sibio hortulanus, Osc.nella frit, Phorbia spp., Pegorr.yia 
hyoscyani, Ceratitis capitata, Dacus oleae, Tipula paludosa. 
Aus der Ordnung der Siphonantera r.B. Xenopsylla cheopis, 
Ceratcphyllus spp. 

Aus der Ordnung dcr Arachnida x.B. Scorpio maurus, 
Latrodectus nactans. 

Aus der Ordr.ung der Acarina r.B. Acarus siro, Argas sop., 
Crnithodcros spp. , Dcrmanyssus gallinae, Eriophyes ribis, 
Fhylloccptruta oleivora, Boophilus spp., Rhlpicephalus spp., 
Ar.blyonra spp. , Hyalonr.a spp., Ixodes spp., Psoroptes spp., 
Choricptes spp., Sarcoptes spp., Tarsonemus spp., Bryobia 
praetiosa, Panonychus spp., Tetranychus spp.. 

Die Anveniung der erf indungsgerraflen V/irkstoffe erfolgt in 
Form ihrer handelsiiblichen Fornulierungen und/oder den .aus 
diesen Fornulierungen bereiteten Anwendungsf omen. 

Der Virkstof fgehalt der aus den handelsiiblichen Fornulierungen 
bereiteten Anwendungsf orcen kann in weiten Bereichen variieren. 
Die Virkstof fkonzentration der Anwendungsf onncn kann von 
0,0000001 bis zu 100 Gev.-tf Wirkstoff, vorzugsweise zwischen 
0,01 und 10 Gew # -# liegen. 

Die Anwendung geschleht in elner den Anwendungsfornen angepaflten 
Ublichen Weiae* 

Die Anwendung der erf indungsgemSOen Wirkstoffe geschieht in; 
Veterincirsektor in bekannter Weise, wie durch orale Anwendung 
in Fora von bcispielswcise Tabletten, Kapseln, TrSnken, Granu- 
laten, durch dermale Anwendung in Form beispielsweise des 
Tauchens (Dippen) , Sprlihens (Sprayen) , AufgieSens (pour-on 
und spot-on) und des Einpuderns sowie durch parenterale An- 
wendung in Form beispielsweise der Injektion. 



Le A 18 232 - 45 - 



809884/0 112 

ORIGINAL INSPECTED 



C1 

2730620 

Die Wirkstoffe konnen in die Ublichen Formulierungen iiberge- 
fiihrt werden, wie Losungen, Emulsionen, Spritzpulver, Suspen- 
sion, Pulver, Staubemittel, SchSune, Pasten, lbsliche Pulver, 
Granulate, Aerosole, Suspensions-Emulsionskonzentrate , Saatgut- 
puc-r, Wirkstoff-impragnierte Natur- und synthetische Stoffe, 
Feinstverkapselungen in polymeren Stoffen und in HUllmassen fur 
Saatgut, ferner in Formulierungen mit Brennsatzen, wie Raucher- 
patronen. -dosen, -spiralen u.a. sowie ULV-Kalt- und Warmnebel- 
Fonnulierungen. 

Diese Formulierungen werden in bekannter Weise hergestellt, 
z.3. durch Vermischen der Wirkstoffe mit Streckmitteln, also 
flussigen Lbsungsmitteln, unter Druck stehenden verf lUssigten 
Casan und/oder festen Tragerstoffen, gegebenenfalls unter Ver- 
vencung von oberfiachenaktiven Mitteln, also EmulgiermJ tteln 
und/oder Dispergiermi tteln und/oder schaumerzeugenden Mitteln. 
Im Falle der Benutzung von Wasser als Streckmittel konnen z.B. 
auch organische Lbsungsmittel als Hilfslbsungsmittel verwendet 
werden. Als fltissige Lbsungsmittel kommen im wesentlichen in- 
frage: Aromaten, wie Xylol, Toluol, oder Alkylnaphthalina , chlo- 
Xierte Aromaten oder chlorlerte aliphatische Kohlenwasserstoffe, 
wie Chlorbenzole , ChlorBthylene oder Methylenchlorid, 
aliphatische Kohlenwasserstof f e , wie Cyclohexan oder Paraf- 
fine, z.B. Erdblfraktionen, Alkohole, wie Butanol oder Glycol 
sowie deren Ather und Ester, Ketone, wie Aceton, Methyl- 
Sthylketon, Kethylisobutylketon oder Cyclohexanon, stark 
polare Lbsungsmittel, wie Dimethylformamid und Dlmethyl- 
sulfoxld, sowie Wasser; mit verf lUssigten gasfbrmigen Streck- 
ci tteln oder Tragerstoffen sind solche Flussigkeiten gemeint, 
welche bei normaler Temperatur und unter Normaldruck gas- 
fbrmlg sind, z.B. Aerosol-Treibgase, wie Halogenkohlenwas- 
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serstoffe sowie Butan f Propan, Stickstoff und Kohlendioxid; 
als feate TrMgerstof f e : natUrliche Gesteinsmehle, wie 
Kaoline, Tonerden, Talkum, Kreide, Quarz, Attapulgit, 
Montmorillonit Oder Diatomeenerde und aynthetische Gesteins- 
mehle, wie hochdiaperae Kieselsaure, Aluminiumoxld und 
Silikate; ala feate Tragerstoffe fUr Granulate: 
gebrochene und fraktionierte natUrliche Geateine wie 
Calclt, Mannor, Bima, Sepiolith, Dolomit sowie synthetiache 
Granulate aua anorganiachen und organischen Mehlen aowie 
Granulate aua organiachem Material wie Sagemehle, Kokoa- 
nuflschalen, Maiskolben und Tabakstengel ; als Emulgier- 
und/oder schaumerzeugende Mittel: nichtionogene und anioniache 
Emulgatoren, wie Polyoxyathylen-FettsSure-Eater, Polyoxy- 
athylen-Fettalkohol-Ather, z.B. Alkylaryl-polyglykol-Sther, 
Alkylaulf onate , Alkylaulf ate f Arylaulfonate aowie Eiweifl- 
hydrolyaate; als Diapergiermittel: z.B, Lignin, Sulfitab- 
laugen und Methylcellulose. 

Es ktinnen in den Fonnullerungen Haftmlttel wie Carboxymethyl- 
cellulose, natUrliche und synthetiache pulverige, kBrnige 
Oder latexfOrmige Polymere verwendet werden, wie Gummi- 
arabicum, Polyvinylalkohol, Polyvinylacetat. 

Ea kttnnen Farbatoffe wie anorganiache Pigmente, z.B. Eiaen- 
oxid f Titanoxid, Ferrocyanblau und organiache Farbatoffe, 
wie Alizarin-, Azo-Metallphthalocyaninfarbatoffe und 
Spurenntthratoffe wie Salze von Eiaen, Mangan, Bor, Kupfer, 
% Kobalt, MolybdSn und Zink verwendet werden. 

Die Formulierungen enthalten im allgemeinen zwischen 0,1 
und 95 Gewichtsprozent Wirkstoff f vorzugaweise zwischen 
0,5 und 90 %. 
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Beispiel A 
Plutella-Test 



LBsungsmittel; 3 Gewichtsteile Dimethyl formamid 
Emulgator : 1 Gewichtsteil AlkylarylpolyglykolMther 

Zur Herstellung einer zweckmafligen Wirkstof f zubereitung ver- 
mischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit der angegebenen Menge 
Lttsungsmittel und der angegebenen Menge Emulgator und ver- 
dtlnnt das Konzentrat mit Wasser auf die gewlinschte 
Konzentration. 

Mit der Wirkstoff zubereitung bespriiht man Kohlbiatter 
(Brassica oleracea) taufeucht und besetzt sle mit Raupen der 
Kohlschabe (Plutella maculipennis) . 

Nach den angegebenen Zeiten wird die Abt Btung in % bestlmmt. 
Dabei bedeutet 100 % 9 dafl alle Raupen abgetbtet wurden; 0 % 
bedeutet, daB keine Raupen abgetatet wurden. 

Wirkstoff e, Wirkstof f konzentrat ionen, Auswertungszeiten und 
Resultate gehen aus der nachfolgenden Tabelle hervor: 
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Wirkstoffe 



Wirkstoffkon- AbtStungsgrad in 
zentration in % % nach 3 Tagen 



CH, 



(bekannt) 



C 2 H 5 
/—I SCH 3 
C 3 H 7 -/j)-N=C-NH-C 4 H g - ( ter t . ) 



C 2 H 5 



SCH. 



1 ' C 3 H 7"\_ VnH-C-NH-C 4 H 9 (tert . ) 



•2 H 5 



92 H 5 



SCH. 



c 4 h 9 -/_Vn=c-nh-c 3 h 7 (iso) 



'2 H 5 
C 2 H 5 



/ — \ / — \ SCH 3 
(_H_)"^_7- N=< =- NH - C 4 

? 3 H 7 (iso) 

v SCH 3 
^__VN=C-NH-C 3 H 7 (iso) 

C 3 H 7 (iso) 



H 9 (sec. ) 



0,1 
0,01 



0,1 
0,01 



0,1 

0,01 



0,1 

0,01 



0,1 
0,01 



0,1 
0,01 



80 

o 



100 
100 



100 
100 



100 
100 



100 
100 



100 
100 
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T a b e 1 1 e (Fortset2ung) 
(pf lanzenschadigende Insekten) 
Plutel la-Test 



Wirkstoffe Wirkstof fkon- AbtStungsgrad in 
zentration in % % nach 3 Tagen 



C 3 H 7 (iso) 
SCH 3 

f > VN=C-NH-C 4 H 9 (tert.) 0,01 100 



SCH^ 0,1 100 



: 3 H 7 (iso) 



: 4« 9 (sec.) 
SCH 3 

-N»C-NH-C 4 H g ( tert . ) 
: 4 H 9 (sec.) 



0,1 
0,01 



100 
1O0 
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Beisplel B 



Tetranychus-Test (resistent) 



L8sungsmittel : 3 Gewichtsteile 
Emulgator: 1 Gewichtsteil 



Dimethyl formamid 
Alkylarylpolyglykoiather 



Zur Herstellung einer zweckmSfligen Wirkstoff zubereitung ver- 
mischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit der angegebenen 
Menge LOsungsmittel und der angegebenen Menge Emulgator und 
verdllnnt das Konzentrat mit Wasser auf die gewtinschte Konzen- 
tration . 

Mit der Wirkstoff zubereitung werden Bohnenpflanzen (Phaseolus 
vulgaris), die stark von alien Entwicklungsstadien der ge- 
meinen Spinnmilbe Oder Bohnenspinnmilbe (Tetranychus urticae) 
befallen sind, tropfnaB besprtiht. 

Nach den angegebenen Zeiten wird die Abt Stung in % bestimmt. 
Dabei bedeutet 100 Ji, dafl alle Spinnmilben abgetBtet wurden; 
0 % bedeutet, dafl keine Spinnmilben abgetbtet wurden. 

Wirkstoff e f Wirkstoffkonzentrationen, Auswertungszeiten und 
Resultate gehen aus der nachf olgenden Tabelle hervor: 
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T a b e 1 1 e 



(pf lanzenschSdigende Insekten) 
Tetranychus-Test 



Wirkstoffe 



Wirkstof fkon- AbtQtungsgrad in 
zentration in % % nach 2 Tagen 



Cl-^~^-NH-CS-N 



V CH- 



CH. 



0,1 
0,01 



60 
0 



(bekannt) 



C 2 H 5 



SCH. 



C 3 H 7 \ y-N=C-NH-C 4 H 9 (tert . ) 



0,1 
0,01 



100 
100 



C 2 H 5 



iC 



SCH, 



3 H ? -r X >-N=C-NH-C 4 H 9 (tert . ) 



0,1 
0,01 



100 
100 



C 2 H 5 




SCH 3 



v )-N=C-NH-C 4 H g (sec.) 



0,1 
0,01 



100 
100 
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Beispiel C 



Mticken 1 arven-Te s t 



Testtiere: A&des aegypti 



L5s ungsini t te 1 : 
Emulga tor : 



99 Gewichtsteile Aceton 
1 Gewichtsteil Benzylhydroxydiphenyl 
polyglykolather 



Zur Herstellung einer zweckmafligen Wirkstof f zubereitung lost 
man 2 Gewichtsteile Wirkstoff in 1000 Volumenteilen Lbsungs- 
mittel, das ^mulgator in der oben angegebenen Menge enthalt. 
Die so erhaltene losung wird mit Wasser auf die gewlinsck ten 
gerlngeren Konzentrationen verdlinnt. 

Man fiillt die wassrigen Wirkstoff zubereitungen in Glaser und 
setzt anschliefiend etwa 25 MUckenlarven in jedes Glas ein. 

Hach 24 Stunden wird der Abtotungsgrad in % bestinunt, Dabei 
bedeutet 100 jt f daB alle Larven getbtet worden elnd, 0 * 
bedeutet, daB Uberhaupt keine Larven getbtet worden sind. 

Wirkstoffe, Wirkstoff konzentrationen, Testtiere und Ergebnisse 
gehen aus der nacbfolgenden label le hervor: 
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T a b e 1 1 e 
MUckenlarven-Test 



Wirkstoffe 



Wirkstoffkon- 
zentration der 
Ldsung In ppm 



AbtStungs- 
grad in % 



Bekannt: 



-NH-CS-N 



/ 



CH. 



CH. 



10 



Erf Indungsgemafl : 
^3^3 

SCH 3 CH 3 
N«=C-NH-C-CH- 




C «3 / CH 3 

^ch s-ch~-ch=ch 0 

\ CH 3 
([ > Vn=c-nh-c-ch 3 




SCH 3 CH 

^-n=c-nh-c-$h, 

CH, 



10 

1 



10 

1 



100 



100 
90 



100 
90 
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g a b e 1 1 e (Fortsetzung) 
MUckenlarven-Test 



Wirkstof fkon- AbtStungsgrad 
zentration der in % 
LSsung in ppm 



^-CH-f X )-N=C-NH— C-Cf 



, -=C-NH— C-CH, 1 100 

CH, \— / . 3 

: 2 h 5 CH 3 




C 2 H 5 

>X -N=C-NH-C-CH 3 
C 2 H 5 ™3 



10 
1 



100 
90 
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Beispiel D 



LD 



100 



-Test 



Testtiere: Sitophilus granarius und Blatta orientalis 



Ldsungsraittel: Aceton 

2 Gewichts telle Wirkstoff werden in 1000 Volumenteilen 
LOsungsmittel aufgenommen. Die so erhaltene Losung wird 
mit weiterem LSsungsmittel auf die gewiinschten Konzen- 
trationen verdiinnt. 

2,5 ml Wirkstoff 15sung werden in eine Petrischale pipet- 

tiert. Auf dem Boden der Petrischale befindet sich ein 

Filterpapier mit einem Durchmesser von etwa 9,5 cm. Die 

Petrischale bleibt so lange offen stehen, bis das Ldsungs- 

mittel vollstSndig verdunstet ist. Je nach Konzentration 

2 

der WlrkstoffflOsung ist die Menge Wirkstoff pro m Fil- 
terpapier verschieden hoch. AnschlieBend gibt man etwa 
10 Testtiere in die Petrischale und bedeckt sie mit einem 
Glasdeckel. 

Der Zustand der Testtiere wird 3 Tage nach Ansetzen der 
Versuche kontrolliert. Bestimmt wird die Abtatung in %. 

Wirkstoff e, Wirkstof fkonzentrationen, Testtiere und Er- 
gebnisse gehen aus der nachfolgenden Tabelle hervor: 
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T a b e 1 1 e 

Wirkstoffe Tfesttiere Wirkstoffkon- Abtotung in % 

zentrationen 

_ %ige Losunq 

Bekannt: 



. CH 

JT\. s 3 

C1 "C _ 7-NH-CS-N Sitophilus granarius 0,2 0 

N — (_ \ ffl Blatta orientalis 0,2 O 

ui 3 ^"3 




C 



2*5 



,__] sca 3 ch 3 
(n) (c^ 9 -/^^c-m-ii 



, Sitophilus 0,2 loo 

N — [ ch granarius 0,02 90 

% 3 
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Beispiel E 

Test mit parasitierenden adulten Rinderzecken (Boophilus 
microplus res.) 

Losungsmittel: Cremophor 

Zur Herstellung einer zweckmSfligen Wirkstof f 2ubereitung 
vermischt man die betreffende aktive Substanz mit dem an- 
gegebenen LBsungsmittel im VerhSltnis 1:2 und verdUnnt 
das so erhaltene Konzentrat mit Wasser auf die gewttnsch- 
te Konzentrat ion. 

10 adulte Rinderzecken {B. microplus res.) werden in der 
zu testenden Wirkstof fzubereitung 1 Min. getaucht. Nach 
UberfUhrung in Plastikbecher und Aufbewahrung in einem 
klinatisierten Raum wird der Abtdtungsgrad in Prozent 
bestimmt, wobei 100 % bedeuten, daft alle und 0 %, dafl 
keine Zecken abgettttet worden sind. 
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Wirkstoffe Wirkstof f konz . Abtotende Wirkung 

ppm in % Boophilus 
microplus res. 



SCH 3 CH 3 
U ^N-C-NH-C-CH- 



CH. 



300 
100 
30 



100 
50 
0 



SC 2 H & CH 3 
C 2 H 5 -/ ^-N=C-NH— C-CH 3 



1000 
100 



100 

o 



CH- 
CH 



CH-CH 2 - 



C 2 H 5 

SCH 3 CH 3 
\S-n-C-NH-C-CH, 
CH, 




1000 
100 



100 
O 



CH 



S2 H 5 
I SCH 3 CH. 

-4 ^Vn-c-nh-c-c 

W CH, 



CH, 

/- CH A=/ 

'H ^ 1 



3 

CH- 



C 2 H 5 



1000 
100 



100 
O 



CH- 



^ CH-/ ^-N=C-NH 
: 2 H 5 



SC 2 H 5 CH 3 

C-CH- 



i 

CH- 



1000 
100 



100 
O 
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Wirkstoffe 



Wirkstoffkonz. AbtStende Wir- 
ppm kung in % Boo- 

w philus microplus 

res. 



C 2 H 5 

^ CH-(' \VN-C-NH-C-C 2 H 5 
CH- I CH- 



1000 
100 



100 

o 



C 2 H 5 

CH 1 SCH 3 CH 3 

^ CH-/^-N-C-NH-CH 2 -CH 

CH 1 CH ^ 



C 2 H 5 



1000 
100 



100 
0 



C 2 H 5 



CH I SCH^ CH^ 

^ CH-f\n=C-HH-CH- 



C *3 ( 

C 2 H 5 

C 2 H 5 



CH 2 -CH 3 



CH, ^4 ? CIi 3 / CH 2- CH 3 

>:h-( \)-n=c-nh-ch 



C 2 H 5 



1000 
100 



100 

o 



1000 
100 



100 

o 



CH, r-k ?CH 3 CH, 

X )-N=C-NH-CH-CH 2 -CH 2 -CH 3 



1000 
100 



100 
O 



CH- 
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Wirkstoffe 



Wirkstoffkonz. Abtatende Wirkung in 
ppm % Boophilus roicro- 
plus res. 



2 H 5 



J2 H 

/tVn=c-nh-c-ch. 



SCH 3 CH 3 



CH. 



1000 
100 



10O 
0 



SCH 3 CH 3 
U ^V^C-NH-C-CH- 



CH. 



10OO 
100 



100 
O 



<T2 H 5 



nC 



I 



CH, 



'2"5 

-N=C-NH C-CH 3 

CH, 



1COO 
lOO 



100 
O 
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Beispiel F 

Test mit parasitlerenden Fliegenlarven 

Emulgator: 80 Gewichtsteile Cremophor EL 

Zur Herstellung einer zweckmSfligen Wirkstof f zubereitung 
vermischt man 20 Gewichtsteile der betreffenden aktiven 
Substanz mit der angegebenen Menge des Emulgators und 
verdUnnt das so erhaltene Gemisch mit Wasser auf die 
gewtinschte Konzentration. 

Etwa 20 Fliegenlarven (Lucilia cuprlna) werden in ein 
mit Wattestopfen entsprechender GrSDe beschicktes Test- 
rShrchen gebracht, welches ca. 3 ml einer 20 %lgen Ei- 
gelbpulver-Suspension in VJasser enthSlt. Auf diese Ei- 
gelbpulver-Suspension werden 0,5 ml der Wirkstof f zu- 
bereitung gebracht. Nach 24 Stunden wird der AbtStungs- 
grad in % bestimmt. Dabei bedeuten 100 %, dafi alle und 
O % # daa keine Larven abgettttet worden sind. 
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Wirkstoffe Wirkstof fkonz . Abtdtende Wirkung 

ppm in % Lucilia cup- 

rina 



SCH 3 CH 3 
f ^VnsC-NH-C-CH. 



CH- 



1000 

100 



100 
0 



_T SCH 3 CH 3 
P y-N=C-NH-C-C 2 H 5 



CH, 



C 2 H 5 



C,H a -(' >i >-N»C-NH-CH 2 -CH 2 -C-CH 3 

CH, 




CH. 



> SCH 3 CH 3 
C 2 H 5"\_/- N=<!: - NH -^ CH 3 



1000 
100 



1000 
100 



1000 
100 



1000 
100 



100 

o 



100 

o 



100 

o 



100 

o 



C 2 H 5 



J^CH-C' >^-N=C-NH-C-CH, 
CH, ^1 CH, " 



1000 
100 



100 
O 



-2 H 5 
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Wirkstoff 



Wirkstof f konz . Abt8tende Wir- 
ppm kung in % 

Lucilla cuprina 




SC 2 H 5 



CH. 



^^Vn-C-NH^ C-CH 3 



CH, 



1000 
100 



100 
0 



C 2 H 5 




SCH 3 CH 3 
N=C-NH-C-C 2 H 5 
CH, 



2 H 5 



1000 
100 



100 

0 



?2 H 5 

^rCH-f \)-N=C-NH 



CH, 



i 2 H 5 



•0 



1000 
100 



100 
0 



?2 H 5 



SCH 3 CH 3 



CH 



' \=J 
H 1 



N=C-NH-CH-CH 2 -CH 3 



1000 
100 



100 
50 



C 2 H 5 



4! H 5 
SCH 3 CH 2 -CH 3 10Q 100 

-N=C-NH-CH 10 0 

\:h 2 -ch 3 

C 2 H 5 
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Wirkstoff 



Wirkstoffkonz. AbtStende Wirkung 
in ppm in % Lucilia 
cuprina 



r2 H 5 o 

SCH 3 CH 3 

P ^-N=C-NH-C-CH- 
CH, 




lOOO 
100 



100 
0 



C 0 H r 



SCH 3 CH 3 
CH 3 \ N 7-N IS C-NH-C-CH 3 



CH. 



1000 
10O 



100 
0 
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Beispiel G 

Test mit parasitierenden Raudemilben (Psoroptes cuniculi) 
LSsungsmittel: Cremophor 

2ur Herstellung einer zweckmafligen Wirkstof f zubereitung 
vermischt man die betreffende aktive Substanz mit dem 
angegebenen Losungsmittel ia Verhaltnis 1:2 und verdttnnt 
das so erhaltene Konzentrat ait Wasser au£ die gewtinsch- 
te Kortzentration. 

Etwa 10-25 Raudemilben (Psoroptes cuniculi) werden in 1 ml 
der zu testenden Wirkstof f zubereitung gebracht, die in 
Tablettennester einer Tlefziehverpackung pipettiert wurden. 
Nach 24 Stunden wird der Abtotungsgrad in Prozent bestimmt. 
Oabei bedeuten 100 %, das alle und 0 %, dafl keine Milben 
abgetOtot vorden sind. 
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Wirkstoffe Wirkstof fkonz . AbtStende Wirkung 

in ppm in % Psorptes 

cuniculi 



SCH 3 CH 3 



P >N=C-NH-C-CH. 

CH 3 " 



1 

0,3 



100 

o 



SCH 3 CH 3 
ff N \-N=C-NH-C-C 2 H 5 
i_/ CH 3 



1 

0,3 



100 
O 




SC 2 H 5 CH, 

N=C-NH C-CH. 

CH, 



10O 



C 2 H 5 



SCH 3 CH 3 



C,H c -f n-N-C-NH-C- 



'2"5 



CH- 



ch, 



1 

0,3 



100 
O 



< f2 H 5 

\ ri ?C2 " 

^CH-f N )-N=C-N» 



5 ? H 3 

NH C-CH- 

i 

CH, 



C 2 H 5 



C 2 H 5 




SCH 3 CH 3 
N=C-NH-C-C 2 H 5 
CH, 



TOO 



100 
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cuniculi 



CH, J 2 " 5 SCH, . v 

CH 3 JL 

3 



C 2 H 5 



SCH 3 CH 3 



CH 3 



^2^5 CF 

A r^y-C 

CH-^ X )-N=C-NH-( HJ 



CH 3 ( 



C 2 H 5 
C 2 H 5 

SCH 3 CH 3 

C H 3 -/ > \-N=C-NH-C-C 2 H 5 1 100 

CH 3 

C 2 H 5 



10O 



100 
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Her3tellungsbei8piele 
Beispiel 1 

N- (2 , 6-Dilsopropyl-phenyl) -N 1 -tert . -butyl-S-methyl- 
isothioharnstof f ; 

15,0 g N-(2,6-Diisopropyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-thio- 
harnstoff werden in 30 ml Dimethylformamid gelOst und 
bei 50°C 10 g Methyl jodid zugegeben. Die Reaktion ver- 
lauft exotherm unter Temperaturanstieg auf ca. 70°C. 
Danach lSBt man noch 16 Stunden stehen und verrtthrt mit 
500 ml Wasser und 100 ml 15 %iger Sodaldsung. Der 51ig 
abgeschiedene Isothioharnstof f wird mit Methylenchlorid 
aufgenommen, der Extrakt mit Wasser gewaschen, Uber 
Kaliumcarbonat getrocknet, eingeengt und bei 60°C/1,0 
Torr v611ig vom Lttsungsmittel befreit. Ausbeute 14 g 
01. Die Elementaranalyse , NMR- und IR-Spektrum stehen 
mit der angenoramenen Konstitution in Obereinstimmung. 

Verwendet man statt Methyljodid die Squivalente Menge 
Dimethylsulfat oder statt Dimethylformamid Aceton als 
LOsungsnittel, so erhMlt man die gleiche Verbindung. 

Aus den entsprechenden Thioharnstof fen erhSlt man wle in 
vorstehendem Beispiel angegeben die folgenden Isothio- 
harnstof fe: 

N- ( 2 , 6-Diisopropyl-pheny 1) -N 1 -tert . -pentyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 
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N- ( 3-Isobutyl-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N 1 -tert . -buty 1-S-methyl- 
1 so th ioh ar ns to f f 

N- ( 4-Isopropyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -tert . -buty 1-S-methyl- 
i sothioharns tof f 

N- (4-Isopropyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N'-tert.-pentyl-S-methyl- 
i sothioharns toff 

N- ( 4-Propyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ■ -tert . -butyl-S-methyl- 
isothioharnstoff 

N- (2,6-Diisopropyl-phenyl) -N 1 -isopropyl-S-methyl- 
i sothioharns toff 

N- (2, 6-Diisopropyl-phenyl) -N'-propyl-S-methyl- 
isothioharns tof f 

N- (2 r 4,6-Triathyl-phenyl) -N'-isopropyl-S-methyl- 
i sothioharns toff 

N- (4-Isopropyl-2 # 6-diathyl-phenyl) -N'-isopropy 1-S-methyl- 
i sothioharns tof f 

N- (4-Propyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N 1 -isopropyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (4-Butyl- 2, 6-diathyl-phenyl) -N'-isopropyl-S-methyl- 
i so th iohar n s to f f 

N- (4-Pentyl- (3) -2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -isopropyl-S-methyl- 
i sothioharns toff 

Die aufgeftihrten Verbindungen stellen alle nichtdestillierbare 
bel 20°C vlskose Fltissigkeiten dar, deren Konstitu- 

tion durch Elementar analyse, NMR- und IR-Spektrero gesichert 
wurde. 
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Beisplel 2 

N- (2 . 6-Diath Y l-4-n-butvl-phenvl) -N ' - ( 3 . 3-dlmethyl-butyl) 
S -me thy 1-isoth lohar n s to f f 



21,0 g N-(2,6-Diathyl-4-n-butyl-phenyl)-N'-(3,3-dime- 
thyl-butyl)-thioharnstoff werden bei 50°C in 40 ml Di- 
methylformamid gelttst und 10,0 g Methyljodid zugegeben. 
Nach dem Abklingen der exotherraen Reaktion wird noch 24 
Stunden bei 20°C aufbewahrt. Danach wird der Ansatz mit 
500 ml Wasser und 100 ml 15 %iger Sodalosung verrUhrt, 
das filige Reaktionsprodukt mit Methylenchlorid extra- 
hiert, der Extrakt mit Wasser gewaschen, Uber Kaliumcar- 
bonat getrocknet eingeengt und bei 60°C/1,0 Torr von 
Resten Losungsmittel befreit. Ausbeute 18,0 g 01. 

Die Elementaranalyse, NMR- und IR-Spektrum stehen mit 
der angenommenen Konstitution in Obereinstimmung . 

Aus den entsprechenden Thioharnstof fen kttnnen analog 
die folgenden Isothioharnstof fe hergestellt werden: 

N- (4-Isopropyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -isobutyl-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- (4-Isopropyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -sec . -butyl-S-methyl- 
i80thioharnstoff 

N- (4-Isopropyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N ' -pentyl- ( 3 ) -S-me thy 1- 
isothioharnstoff 

N- (4-Isopropyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -pentyl- (2) -S-me thy 1- 
isothioharnstoff 
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N- (4-Isopropyl-2 ,6-diathyl-phenyl) -N' -heptyl- (2) -S-methyl- 
isothioharns tof f 

N- ( 4-Propyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -heptyl ( 2) -S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- (2,4,6-Triathyl-phenyl) -N-heptyl- (2) -S-methyl- 
isothioharnstof f 

N* (4-Butyl-2,6-diathyl-phenyl) -N' -heptyl- (2)-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Cyclohexy 1-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -sec . -buty 1-S-methyl- 
isothioharns tof f 

N- (4-Pentyl- (3) -2,6-diathyl-phenyl)-N'-butyl-S-methyl- 
i sothioharns tof f 

N- (4-Pentyl- (3) -2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -isobutyl-S-methyl- 
isothioharns tof f 

N- (4-Pentyl- (3) -2, 6-diathyl-phenyl) -N ' -sec. -buty 1-S-me thy 1- 
isothioharnstoff 

N- (4-Pentyl- (3) -2 , 6-diathyl-phenyl) -N'-pentyl- (2) -S-methyl- 
i sothioharns tof f 

N- (4-Pentyl- (3) -2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -tert .-pentyl-S-methyl- 
i sothioharns tof f 

S&ntllche vorstehenden Verbindungen stellen bei 20°C nicht- 
destillierbare, viskose Fltissigkeiten dar, deren Konstitu- 
tion durch Elementaranalyse, NMR- und IR-Spektren gesichert 
wurde. 

Beispiel 3 

N-(2, 6-Di-sec . -butvl-phenyl ) -N \ -cyclopentyl-S-methy 1- 
i sothioharns tof f 

19,0 g N- ( 2 # 6-Di-sec . -butyl-pheny 1 ) -N 1 -cy clopenty 1- thio- 
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harnstoff werden bei 50°C in 40 ml Dimethyl formamid ge- 
ldst und 10,0 g Methyljodid zugegeben. Nach dem Abklin- 
gen der exotherroen Reaktion 13Bt man noch 24 Stunden 
bei 20°C stehen. Danach wird der Ansatz mit 500 ml Was- 
ser und 100 ml 15 %iger SodalBsung verriihrt und das ab- 
geschiedene ttlige Reaktionsprodukt mit Methylenchlorid 
aufgenommen. Der Extrakt wird mit Wasser gewaschen, tiber 
Kaliumcarbonat getrocknet, eingeengt und bei 60°C/1,0 Torr 
vom Lttsungsmittel befreit. Ausbeute 16,0 g 01. Die Ele- 
mentaranalyse sowie NMR- und IR-Spektrum stehen mit der 
angenommenen Konstitution in Ubereinstimmung. 

Ersetzt man das Methyljodid durch die Mquivalente Menge 
Methylbromid und arbeitet wie angegeben, so erhait man 
die gleiche Verbindung. 

Analog kdnnen aus den entsprechenden Thioharnstof f en 
die folgenden Verbindungen hergestellt werden: 

N- ( 2 , 6-Di-sec . -buty 1-pheny 1 ) -N 1 - tert - -butyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Pentyl- ( 3 ) -2 , 6-diathy 1-pheny 1) -N 1 -cyclopentyl-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

Die aufgeftihrten Isothioharnstof fe stellen vlskose FlUs- 
sigkeiten dar, deren Konstitution durch Elementaranalyse, 
NMR- und IR-Spektren gesichert wurde. 
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Beisplel 4 

N- ( 2 , 6-Dlisopropy 1-pheny 1) -N ' - tert . -buty 1-S-Mthy 1- 
Isothioharns tof f 

15.0 g N-( 2, 6-Diisopropy 1-phenyl )-N f - tert. -butyl- thio- 
harnstoff werden in 30 ml Dimethylformamid bei 50°C 
geldst und 7,7 g Xthy Ibromid langsam zugesetzt. Danach 
wird der Ansatz noch 6 Stunden bei 50°C gehalten. An- 
schlieBend verrtthrt man mit 500 ml Wasser und 100 ml 
15 %iger SodalSsung und niromt das 61ig abgeschiedene 
Reaktionsprodukt mit Methylenchlorid auf . Die erhaltene 
Lflsung wird mit Wasser gewaschen,Uber Kaliumcarbonat ge- 
trocknet, eingeengt und bei 60°C/1,0 Torr von Res ten 
Lttsungsmittel befreit. Ausbeute 12,0 g 01. 

Verwendet man in vorstehendem Beispiel statt Xthylbromid 
die aquivalente Menge Propy Ibromid r so erhait man N- 
(2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1) -N ■ -tert . -butyl-S-propyl-isothio- 
hamstoff . Analog erhait man mit Ally Ibromid den N- 
( 2 , 6-Diisopropy 1-phenyl) -N • -tert . -buty 1-S-ally 1-isothio- 
harnstoff; mit Croty Ibromid die N- (2, 6-Diisopropy 1-phenyl) - 
N' -tert. -buty 1-S-crotyl-isothioharnstoff; mit Methallyl- 
bromid den N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-phenyl ) -N 1 -tert . -butyl-S- 
methallyl-isothloharnstoff . Die S-Alkyl-isothioharnstof fe 
bilden in alien Fallen viskose Ole. Die Konstitutionen 
wurden durch Elementaranalse, NMR- und IR-Spektren be- 
statigt. 

Analog kfinnen aus den entsprechenden Thioharnstof fen die 
folgenden Isothioharnstof fe hergestellt werden: 
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N-(2,4, 6-Tri3thy 1-pheny 1) -N 1 - tert . -butyl-S-athyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Isopropyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N 1 -tert . -butyl-S-Sthyl- 
i sothioharns tof f 

N . ( 4- Is0 p r opyi-2,6-diathyl-phenyl)-N , -tert.-pentyl-S-athyl- 
isothioharnstoff 

N- (4-Propyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N 1 -tert . -butyl-S-Mthyl- 
isothioharnstof £ 

N-(4-Methyl-2 r 6-diMthyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-S-allyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Methy 1-2 , 6-diathy 1-phenyl) -N ' -tert . -penty 1-S-ally 1- 
i sothioharns tof f 

N- ( 2 , 6-Di-sec . -buty 1-pheny 1 ) -N 1 -tert . -buty 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- (2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1) -N 1 -propyl-S-athyl- 
isothioharns tof f 

Beisplel 5 

N- ( 2 , 6-Diathv 1-pheny 1) -N 8 -tert . -buty 1-S-methy 1-isothio- 
harnstoff 

26 r O g N-( 2, 6-DiSthy 1-pheny 1)-N' -tert. -buty 1-thioharnstof f 
werden bei 50°C in 25 ml Dimethylformaroid geldst und in 
Anteilen 17,0 g Methyl jodid zugesetzt. Wenn die exotherme 
Reaktion beendet ist, lSBt man noch 16 Stunden bei 20°C 
stehen. Danach wird der Ansatz mit 500 ml Wasser und 100 
ml 15 %iger SodalBsung verriihrt, das 51ige Reaktionspro- 
dukt mit Methylenchlorid aufgenommen und der Extrakt mit 
Wasser gewaschen. Man trocknet tiber Kaliumcarbonat, engt 
ein und entfernt das LBsungsmittel bei 60°C/1 ,0 Torr. 
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Ausbeute 26 g 01. Elementar analyse , NMR- und IR-Sprektrum 
stehen mit der angenommenen Konstitution in Einklang. 

Analog erhalt man aus den entsprechenden Thioharnstoffen 
die folgenden Isothiohharnstof fe: 

N-(4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -tert.-butyl-S-roethyl- 
isothioharnstoff 

N- <4-Methyl-2,6-diathyl-phenyl) -N'-tert .-pentyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

Die Verbindungen sind viskose FlUssigkeiten, deren Kon- 
stitution durch Elementaranalyse und NMR- sowie IR-Spek- 
trum gesichert wurde. 

Beispiel 6 

N- (2.6-Diathvl-4-pentvl- (3) -phenyl) -N'-c vclohexvl-S-roethyl- 
isothloharns tof f 

18,0 g N-(2,6-Diathyl-4-pentyl-(3)-phenyl)-N'-cyclohexyl- 
thioharnstoff werden bei 50°C in 20 ml Dimethylformamid 
gelOst und 8,5 g Methyljodid zugegeben. Nach Abklingen 
der exothermen Reaktion wird noch 20 Stunden bei 20°C 
aufbewahrt. Danach wird der Ansatz mit 500 ml Wasser und 
100 ml 15 %iger Sodal6sung verruhrt, das 51ige Reaktions- 
produkt mit Methylenchlorid aufgenommen und der Extrakt 
mit Wasser gewaschen. Man trocknet Ober Kaliumcarbonat, 
engt ein und entfernt das Losungsmittel vollstSndig bei 
60°C/1,0 Torr. Ausbeute 16 g 01. 
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Die Elementaranalyse sowie NMR- und IR-Spektrum ent- 
sprechen der angenonunenen Konstitution. 

In analoger Weise kBnnen aus den entsprechenden Thio- 
harnstoffen die folgenden Isothioharnstof f e hergestellt 
werden : 

N- ( 4-Isopropyl-2 , 6-diSthyl-phenyl) -N 1 -cyclohexy 1-S-methyl- 
iso thioharnstof f 

N- { 4-Isopropyl-2 , 6-diathyl-phenyl ) -N • - ( 3-tri f luorroethy 1- 
cyclohexyl)-S-methyl-isothioharnstoff 

N- ( 4-Buty 1-2 , 6-diSthy 1-phenyl) -N • -cyclohexy 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N-(4-Butyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -cycloheptyl-S-methyl- 
isothioharnstof f 

Die Verbindungen sind viskose Flussigkeiten, deren Kon- 
stitution durch Elementaranalyse, NMR- und IR-Spektrum 
gesichert wurde. 

Belspiel 7 

N-(2,4, 6-Triathyl-phenyl) -N \ -norbor nyl-S-methyl-isothio- 
harnstoff 

21,0 g N- ( 2 , 4 , 6-Triathy 1-phenyl ) -N 9 -norbornyl- thioharnstof f 
werden bei 60°C in 25 ml Dimethylformamid geldst und 11 g 
Methyl jodid zugegeben. Nach dem Abklingen der exothermen 
Reaktion wird noch 16 Stunden bei 20°C aufbewahrt. Danach 
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gieBt man den Ansatz in 500 ml Wasser und 100 ml 15 %ige 
SodalSsung und nlmmt das Slige Reaktionsprodukt in Me- 
thylenchlorid auf . Die Extraktphase wird mit Wasser gewa- 
schen, Uber Kaliumcarbonat getrocknet, eingeengt und bei 
60°C/1,0 Torr von Resten Losungsmittel befreit. Ausbeute 
20,0 g 01. 

Elementaranalyse, NMR- und IR-Spektrum stehen mit der an- 
genommenen Konstitution in Ubereinstimmung. 

In analoger Weise k6nnen aus den enstprechenden Thioharn- 
stoffen die folgenden Isothioharnstof fe hergestellt wer- 
den: 

N- ( 4-Isopropyl-2 , 6-diSthyl-pheny 1) -N 1 -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

N- ( 4-Propy 1-2 , 6-diMthy 1-phenyl ) -N 1 -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstof f 

N- ( 4-Butyl-2 , 6-diSthy 1-phenyl) -N 1 -norbornyl-S-methy 1- 
i so th iohar ns to f f 

N- ( 4-Isobuty 1-2 , 6-diSthy 1-phenyl ) -N • -norborny 1-S-methyl- 
isothioharnstof f 

N- ( 4- tert.-Buty 1-2 ,6-di<i thy 1-phenyl) -N f -norborny 1-S-methy 1- 
isothiohar ns tof f 

N- {4-Pentyl- (3) -2 , 6-diathy 1-phenyl) -N' -norborny 1-S-methy 1- 
isothioharnstoff 

Da das ftir die Synthese der Thioharnstof f e verwendete 
Norborny lamin ein Gemisch aus endo- und exo-Form darstellte, 
sind die als Endprodukte erhaltenen Isothioharnstof fe 
ebenfalls Gemische. Die Verbindungen stellen viskose Ole 
dar, deren Konstitution durch Elementaranalyse, NMR- und 
IR-Spektrum gesichert wurde. 
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Herstelluncr von Ausgangsverbindungen: 
Beispiel 8 

N- ( 2 , 6-Diathvl-Pheny 1) -N 1 -isob utyl- thioharnstof f 

15,0 g 2,6-DiSthyl-phenylisothiocyanat werden bei 20°C in 
20 g Isobutylamin eingetragen und 12 Stunden stehen ge- 
lassen. Danach verrUhrt man mit tiberschUssiger verdttnnter 
Salzsaure bis das zunachst olig ausfallende Reaktionsprodukt 
kristallisiert. Man filtriert und wascht mit Wasser neutral. 
Danach wird der Nutschkuchen mit Methanol gleichmaBig ver- 
rieben, Wasser zugesetzt, abgesaugt und getrocknet. Aus- 
beute 19,0 g; P: 68-70°C. 

Elementaranalyse und NMR-S?ektrum stehen mit der angenommenen 
Konstitution in Obereinstimmung. 

Analog kbnnen aus dem entsprechenden 2,6-Diathyl-phenyl- 
isothiocyanat und den entsprechenden aliphatisdhen Aminen 
die folgenden 

N-Aryl-N'-alkyl-thioharnstoffe hergestellt werden: 



o. 



N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N'-athyl-thioharnsto£f P: 72 " 73 o c 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N'-propyl-thioharns toff P: 58-60^C 
N-(2,6-Oiathyl-phenyl)-N , -butyl-thioharnsto£f P: 41-43 C 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N • -pentyl-thioharnstof f 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N' -neopentyl-thioharnstof f P: 87-89 w C 
N- (2 , 6-Diathyl-phenyl) -N ' -hexyl-thioharnstof f 
H- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N ■ -heptyl-thioharnstof f ^ 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N'-dodecyl- thioharnstof f F: 120-123 C 
N- (2, 6-Diathyl-phenyl) -N'-methallyl-thioharnstoff P: 65-68°C 
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Das Ausgangsprodukt ? , ft-ni athyl-pheny 1 j sothiocyanat 
kann folgendermaBen hergestellt werden: 
100 g 2,6-Diathylanilin in 200 ml Methylenchlorid werden 
bei 0 - 5°C unter RUhren zu einem Gemisch von 500 ml Methylen- 
chlorid, 300 ml Wasser, 120 g Calciumcarbonat und 92 g 
Thiophosgen zugetropft. Danach erhitzt man zum RilckfluB, bis 
die C0,-Entwicklung beendet ist. Der abgekUhlte Ansatz wird 
filtriert, die Methylenchloridschlcht abgetrennt, mit Cal- 
ciumchlorid getrocknet und f raktioniert. 
Ausbeute 112 g; Kp. 101 - 103°C/ 1,4 Torr. 

Beisplel 2 

M - ( 4-M e thvl-? f ft-diathvl-ph enyn-N'-n e o P ent Y l-thioharnstoff 

15,0 g 4-Methyl-2,6-diathyl- P henylisothiocyanat werden bei 
20°C in 9,0 g 2,2-Dimethyl-propylamin eingetragen, wobei 
exotherme Reaktion eintritt. Nach 12 Stunden verruhrt man 
mit (Iberschilssiger verdiinnter Salzsaure, filtriert, wascht 
mit Wasser und verdiinntem Methanol und trocknet. 
Ausbeute 21 g; F: 106-107°C. 

Elementaranalyse und NMR-Spektrum stehen mit der angenommenen 
Konstitution in Obereinstimmung. 

Analog konnen aus 4-Methyl-2,6-diathyl- P henylisothiocyanat 
und den entsprechenden aliphatischen Aminen die folgenden 
Thioharnstoffe hergestellt werden: 

N- <4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N • -buty 1-thioharnstof f 
N- (4-Methyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N* -isobuty 1-thioharnstof f 

F: 60-61°C 

N-(4-Methyl-2, 6-diathyl-phenyl) -N« -methally 1-thioharnstof f 

f: 86-88°C 
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4-Methvl-2,6-diathvl-Phe n Y li S othlocvanat kann nach folgender 
Vorschrift hergestellt werden: 

100 g 4-Methyl-2,6-diathyl-anilin in 200 ml Methylene* lor id 

werden bei 0 - 5°C zu einein Gemisch von 500 ml Methylen- 

chlorid, 300 ml Wasser, 120 g Calciumcarbonat und 92 g 

Thiophosgen unter RUhren zugetropft. Danach wird unter Rtick- 

fluB erwarmt, bis die C0 2 -Entwicklung beendet ist. Nach dem 

Abkiihlen wird der Ansatz von Feststoffen abfiltriert, 

die Methylenchloridschicht abgetrennt, Uber Calciumchlorid 

getrocknet und f raktioniert. 

Ausbeute 110 g; Kp: 1 13-1 16°C/1 ,2 Torr. 

Beisplel 10 

N-(2.6-Dliaopropvl-pheny? 1-N-isobutvl-thioharnstoff 

15,0 g 2,6-Diisopropyl-phenylisothiocyanat werden bei 
20°C in 20,0 g Isobutylamin eingetragen. Die Reaktion 
veriauft exotherm; man laet 12 Stunden stehen und verrtthrt 
dann mlt UberschUssiger verdUnnter Salzsaure. Das kristallin 
ausgefallene Reaktionsgemisch wird abgesaugt, mit Wasser 
und verdUnntem Methanol gewaschen und getrocknet. 
Ausbeute 19,0 g; F: 108-112°C. 

Elementaranalyse und NMR-Spektrum entsprechen der angenommenen 
Konstitution. 

Analog konnen aus 2,6-Diisopropyl-phenylisothiocyanat und den 
entsprechenden aliphatischen Aroinen die folgenden Thioharn- 
stoffe hergestellt werden: 

N-(2,6-Diisopropyl-phenyl)-N'-propyl-thioharnstoff F: 106-107°C 

H- (2, 6-Diisopropyl-phenyl) -N ' -butyl-thioharnstof f 
N- (2 , 6-Diisopropyl-phenyl) -N' - (3-methyl-butyl) -thloharnstoff 

F: 64-68°C 

N-(2,6-Dlisopropyl-phenyl)-N'-pentyl-thioharnstof£ F: 76-83°C 
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N- (2,6-Diisopropyl-phenyl) -N'-neopentyl-thioharnstof f 

F: 150-155°C 

N- (2 , 6-Diisopropyl-phenyl) -N ' -hexyl-thioharnstof f 
N- (2,6-Diisopropyl-phenyl) -N'-dodecyl-thioharnstof f 
N- ( 2 , 6-Diisopropyl-phenyl) -N • -methallyl-thioharnstof f 

F : 93-95°C 

Das Ausgangsprodukt 2 . 6-Diisopropyl-phe nyllsothiocyanat kann 
folgendermaBen hergestellt werden: 

100 g 2,6-Diisopropyl-anilin in 200 ml Methylenchlorid 
werden bei O - 5°C unter Riihren zu einem Gemisch aus 
300 ml Wasser, 500 ml Methylenchlorid, 120 g Calcium- 
carbonat und 78 g Thiophosgen zugetropft. Danach erwarmt 
man unter RUckfluB, bis die C0 2 ~Entwicklung beendet ist. 
Nach dem AbkUhlen wlrd filtriert, die Methylenchloridschicht 
abgetrennt, Uber Calciumchlorid getrocknet und f raktioniert. 
Ausbeute 110 g; Kp: 144-148°C/11 Torr. 

Beispiel 11 

N- ( 2 . 6-Dl-sek-butvl-phenyl) -N ' -methallyl-th ioharnstof f 

15,0 g 2,6-Di-sek-butyl-phenylisothiocyanat werden bei 
-10°C in 12,0 g Methallylamin eingetragen. Man laflt langBam 
auf +20°C kommen und bewahrt 12 Stunden bei 20°C auf. Danach 
wird der Ansatz mit tlberschttssiger verdilnnter Salzsaure ver- 
riihrt, das kristalline Reaktionsprodukt abgesaugt, mit Wasser 
und verdilnntem Methanol gewaschen und getrocknet. 
Ausbeute 20, O g; F: 69-72°C. 

Analog kttnnen aus 2,6-Di-sek-butyl-phenylisothiocyanat 
und den entsprechenden aliphatischen Aminen die f olgenden 
Thioharnstoffe hergestellt werden: 
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N- (2, 6-Di-sek. 



N-(2, 6-Di-sek. 



N- (2, 6-Di-sek. 



butyl-pl.enyl) -N • -propyl-thioharnstof f 

Fs 85-87°C 
butyl-phenyl)-N'-allyl-thioharnstoff 

F: 83-86°C 
butyl-phenyl) -N ' -butyl-thioharnstof f 
F : Wachs 



N- ( 2 , 6-Di-sek . -buty 1-pheny 1 ) -N 1 -isobutyl- thioharnstof f 



N- (2 , 6-Di-sek . -buty 1-phenyl) -N 1 -pen tyl-thioharns toff (81ig) 

N- ( 2 , 6-Di-sek . -buty 1-phenyl) -N 1 -neopentyl-thioharnstof f 

F: 88-90°C 

N- (2, 6-Di-sek. -butyl-phenyl) -N'-dodecyl-thioharnstoff (Olig) 

Das Ausgangsprodukt 2 , 6-Di-sec . -butyl-phenylisothiocyanat 
kann folgendermaflen hergestellt werden: 

100 g 2, 6-Di-sek. -buty 1-anilin in 200 ml Methylenchlorid 
werden bei 0 - 5°C unter Rtihren zu einem Gemlsch aus 300 ml 
Wasser, 500 ml Methylenchlorid, 100 g Calciumcarbonat 
und 68 g Thiophosgen zugetropft. Danach erwMrmt man unter 
RUckflufl bis die C0 2 -Entwicklung beendet ist. Nach dem 
AbkUhlen wird von den Feststoffen abfiltriert, die Methylen- 
chlorldschicht abgetrennt, liber Calciumchlorid getrocknet 
und fraktioniert: Ausbeute 112 g, Kp: 1 17-120°C/1 ,0 Torr. 

Beispiel 12 

N- (4-Methyl-2 , 6-diisopropyl-phenyl) -N ' -isobutyl-thioharnatof f 

15,0 g 4-Methyl-2,6-diisopropyl-phenylisothiocyanat werden 
bei 20% in 20 g Isobutylamin eingetragen und die exotherme 
Reaktion durch Ktlhlung gem&Bigt. Man lttBt 12 Stunden stehen 
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und verrilhrt dann mit UoerschUssiger verdUnnter SalzsMure. 
Das auskristallisierte Reaktionsprodukt wird abfiltrlert, 
mit Wasser und verdttnntem Methanol gewaschen und getrocknet. 
Ausbeute 18,0 g; F: 150-153°C. 

Analog k&nnen aus 4-Methyl-2, 6-diisopropyl-phenyliso- 
thiocyanat und den entsprechenden aliphatlschen Amlnen 
die folgenden Thioharnstof f e hergestellt werden: 

N- (4-Methyl-2 l 6-diisopropyl-phenyl)-N , -butyl-thioharnstoff 

P: 126-129°C 

N- (4-Methyl-2,6-diisopropyl-phenyl) -N'-propyl-thioharnstof f 

F: 125-127°C 

Aus 4-Methyl-2,6-di-sek.-butyl-phenylisothiocyanat und 
Isobutylamin erh&lt man analog 

N- ( 4-Methyl-2 , 6-di-sek . -buty 1-pheny 1-N • -isobutyl-thioharn- 
stoff F: 98-102°C 

mit n-Butylamin 

N- (4-Methyl-2 , 6-di-sek . -butyl-phenyl ) -N • -buty 1-thioharnstof f 

F: 97-100°C 

4-Methyl-2, 6-diisopropy 1-pheny llsothlocyanat kann folgender- 
mafien hergestellt werden: 

150 g 4-Methyl-2,6-diisopropyl-anilin in 200 ml Methylen- 
chlorid werden bei 20°c zu einem gerilhrten Gemisch aus 500 ml 
Nethylenchlorid, 300 ml Wasser, 120 g Calclumcarbonat und 
110 g Thlophosgen zugetropft. Danach erwSrmt man unter Rttck- 
flufi bis die C0 2 -Entwicklung beendet 1st. Der Ansatz wird von 
Feststoffen abfiltrlert, die Methylenchloridschicht 
abgetrennt, ttber Calclumchlorid getrocknet und fraktioniert. 
Ausbeute 159 g erstarrendes 01; Kp: 124-1260C/1 ,2 Torr. 
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Analog wird aus 4-Meth/l-2,6-di-sek.-butyl-anilin und 
Thiophosgen das 4-Methyl-2,6-di-sek.-butyl-phenylisothio- 
cyanat vom Kp: 130-132°C/1 ,2 Torr erhalten. 

Belsplel 13 

N-(3-Methyl-2 # 6-diathvl-phenyl)-N t -neopentyl-thioharnstoff 

15,0 g 3-Methyl-2,6-diathyl-phenylisothiocyanat werden 
bei 20°C in 9,0 g 2,2-Dimethyl-propylamin eingetragen. 
Man 136t 12 Stunden stehen und verrQhrt dann mit Uber- 
schUssiger verdUnnter SalzsSure. Das auskristallisierte 
Reaktionsprodukt wird abgesaugt, mit Wasser und verdlinntem 
Methanol gewaschen und getrocknet. Ausbeute 20,0 g; F: 102- 
104°C. Elementaranalyse und NMR-Spektrum stehen mit der ange- 
nommenen Konstitution in Obereinstimmung. 

Analog kann aus 3-Methyl-2 , 6-diathyl-phenylisothiocyanat 
und Methallylamin der 

N-(3-Methyl-2 f 6-diathyl-phenyl)-N , -methallyl-thioharnstoff 

F: 105-106°C? 

erhalten werden; aus 3 , 5-Dimethyl-2 , 6-diMthyl-phenyliso- 
thiocyanat und n-Butylamin der 

N- (3 , 5-Dimethyl-2 , 6-diathyl-phenyl) -N ' -butyl-thioharnstof f 

F: 108-1 10°C; 

aus 3-Chlor-2,6-diathyl-phenylisothiocyanat und n-Butylamin 
der N- (3-Chlor-2,6-diathyl-phenyl) -N' -butyl-thioharnstof f 

F: 108-1 10°C; 
ml£ 2,2-Dimethyl-propylamin der 

N- (3-Chlor-2 , 6-diMthyl-phenyl) -N • -neopenty 1-thioharnstof f 

F: 106-1 10°C; 

aus 2-Xthyl-6-isopropyl-phenylisothiocyanat und Methallylamin 
der N- (2-Xthyl-6-isopropyl-phenyl) -N » -methallyl-thioharnstoff 

F: 50-55°C 
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aus 2,4,6-Triisopropyl-phenylisothiocyanat und Methallylamin 
der N- (2 , 4 , 6-Triisopropyl-phenyl) -N • -methallyl-thioharnstof f 



Die Arylisothiocyanate kdnnen aus den Arylaminen und 
Thiophosgen wie in den vorhergehenden Beispielen angegeben 
hergestellt werden: 

3-Methyl-2,6-diathyl-phenylisothiocyanat; Kp: 110-113°/ 

1 , 5 Torr 

3 , 5-Dimethy 1-2 , 6-diSthy 1-pheny lisothiocyanat : 

Kp: 119-127°C/ 
1 , 2 Torr 

3-Chlor-2,6-diathyl-phenyl;Lsothiocyanat; Kp: 118-121°C/ 

1 , 2 Torr 

2-Xthyl-6-isopropyl-phenylisothiocyanat; Kp: 104-106°C/ 

1 ,2 -Torr 

2,4, 6-Triisopropyl-phenyl isothiocyanat; Kp: 130-132°C/ 

1,2 Torr. 

Beispiel 14 

N- (2,6-Diisopropyl-phenyl) -N | -methyl- thioharnstof f 

120 g 2,6-Diisopropyl-anilin werden in 100 ml TriBthyl- 
amin gelttst und S3 g Methylisothiocyanat zugegeben. Die 
Thioharnstof fbildung verlMuft schwach exotherm- Man rtlhrt 
12 Stunden, versetzt mit (iberschtlssiger verdUnnter 
Salzs&ure, filtriert, wBscht mit Wasser und verdttnntem 
Methanol und trocknet. 
Ausbeute 142 g; F: 167-168°C. 

Analog erh&lt man aus Methylisothiocyanat und den ent- 
sprechenden Anilin-derivaten die folgenden Thioharnstof fe : 
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N-(2,6-Diathyl-phenyl)-N'-methyl-thioharnstoff F: 103 - 105 C 
N _(4- Me thyl-2,6-diathyl-phenyl)-N , -methyl-thioharnstoff 

Fj 97 - 100°C 
N- (2-Methyl-6-athyl-phenyl) -N'-methyl-thioharnstoff 

F: 65 - 67°C 

N- (2, 4-Dimethyl-6-5thyl-phenyl) -N'-methyl-thioharnstoff 

F: 125 - 126°C 

Beispiel 15 

N-(2. 6-Dl-sek. -butyl-phenyl) -N' -tert . -butyl-thloharnstof f 

20,0 g 2,6-Di-sek.-butyl-phenylisothiocyanat werden In 20,0 g 
tert.-Butylamin gelost und der Ansatz 12 Stdn. bel 20°C auf- 
bewahrt. Dann glefit man In verdtlnnte Salzsaure, flltrlert das 
Reaktlonsprodukt ab, wascht neutral und trocknet. 

Ausbeute 25,0 g; 96 % d. Th. Pt 115 - H7°C 

Analog erh&lt man aus 2,6-Dl-sek.-butyl-phenylisothlooyanat 

und tert.-Pentylamin den N- ( 2 , 6-Di-sek . -butyl-phenyl ) -N ' - 
tert . -pentyl-thloharnstof f vom Yt 116 - ll8°C. 
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Aus 2- Athy 1-6-sek. -butylphenylisothiocyanat und tert. -Butyl- 
am in die Verbindung 

N- ( 2-Athy 1-6-sek . -butyl-pheny 1 ) -N ' -tert . -butyl- thioharnstof f 



aus 2-Athyl-6-sek.-butyl-phenylisothiocyanat und tert. Pen- 
tylamin die Verbindung 

N-(2-Athyl-6-sek. -butyl -phenyl)-N • -tert . -pentyl-thioharn- 
stoff vom Schmelzpunkt 74 - 76°C; 

aus 2-Isopropy 1-6-sek. -butyl-phenylisothiocyanat und tert.- 
Butylamin die Verbindung 

N-( 2-Isopropy 1-6-sek . -butyl-phenyl ) -N • -tert . -butyl-thioharn 
stoff vom Schmelzpunkt 121 - 123°C; 

aus 2-Isopropyl-6-sek. -butyl-phenyl )-isothiocyanat und 
tert. Pentylamin die Verbindung 

N-(2-Isopropyl-6-sek. -butyl-phenyl) -N • -tert .-pentyl-thio- 
harnstoff vom Schmelzpunkt 51 - 53°C 

Le A 18 232 - 88 - 



vom Schmelzpunkt 96 - 99°C; 



809884/0112 



# 



2730620 



Belspiel 16 

N- ( 2 , 6-Diisopropy 1-pheny 1) -N ' -tert . -butyl- thioharns tof f 

15 g 2,6-Diisopropyl-phenylisothiocyanat werden in 25 g 
tert.-Butylamin eingetragen und 12 Stunden bei 20°C 
aufbewahrt. Danach gieBt man in verd. SalzsSure, fil- 
triert, wBscht und trocknet. 
Ausbeute 17 g, F: 135 - 137°C. 

Beispiel 17 

N- (2, 6-Diisopropy 1-pheny 1 ) -N [ -tert . -penty 1-thioharnstof f 

11,0 g 2,6-Diisopropyl-phenylisothiocyanat und 10 g tert.- 
Pentylamin werden mit 5 ml TriSthylamin 10 Minuten auf 
100°C erw^rmt. Nach 12-stUndigem Stehen wird das teil- 
weise auskristllisierte Gemisch mit PetrolSther verriihrt, 
auf -10°C gekiihlt, abfiltriert und getrocknet. 
Ausbeute 14 f 0 g; F: 134 - 135°C. 

Durch Umsetzen von 15,0 g 2,6-Diisopropyl-phenylisothio- 
cyanat mit 9,0 g 1 » 1 , 2,2-Tetramethyl-propylamin in 10 ml 
TriMthylaroin, wie vorstehend beschrieben, wird der N- (2, 6- 
Diisopropvl-pheny 1) -N 1 " ( 1 , 1 , 2 , 2-tetramethyl-propyl) -thio- 
harns toff # F: 161 - 162°C, erhalten. 

Beispiel 18 

N- ( 2 , 6-Piathy 1-pheny 1) -N \ - ter t . -buty 1-thloharnstof f 



Le A 18 232 - 89 - 



809884/0112 



2730620 



20 g 2, 6-Diathyl-phenylisothiocyanat werden in 20 g tert.- 
Butylamin eingetragen. Man kUhlt derart, daB 40°C nicht 
tiberschritten werden. Nach 3 Stunden wird mit verdUnnter 
SalzsBure verrtthrt, das kristalline Reaktionsprodukt ab- 
gesaugt, neutral gewaschen und getrocknet. 
Ausbeute 28,0 g; F: 98 - 100°C. 

Ersetzt man in vorstehendem Beispiel das tert .-Butylamin 
durch die gleiche Menge tert.-Pentylamin und arbeitet wie 
angegeben, so erhSlt man den N- ( 2 , 6-Diathvl-pheny 1) -N * - 
tert . -pentyl- thioharnstof f ; F: 85 - 87°C. 

Beispiel 19 

N- ( 2 , 6-Di-sec . -buty 1-phenyl) -N ' -isopropyl- thioharnstof f 

15,0 g 2, 6-Di-sec. -buty 1-phenylisothiocyanat werden unter 
KUhlung in 20 g einer 65 %igen wfifirigen L8s-ng von Iso- 
propylamin eingetragen. Nach 3-stttndigem Rtthren bei 20°C 
wird der Ansatz in verdiinnte SalzsSure eingertlhrt, das 
kristallin ausgefallene Reaktionsprodukt abgesaugt, neutral 
gewaschen, die Paste mit 50 %igem Methanol verrieben, noch- 
mals abgesaugt und getrocknet. 
Ausbeute 17,0 g; F: 108 - 111°C. 

Ersetzt man in obigem Beispiel das Isopropylamin durch 
15,0 g sec . -Butylamin und arbeitet wie angegeben, so er- 
hSlt man den N- ( 2 f 6-Di-sec . -butyl-pheny 1 ) -N ' -sec . -butyl- 
thioharnstof f; 
F: 103 - 105°C 
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Durch Umsetzung von 2,6-Diathyl-phenylisothiocyanat mit 
Isopropylamin nach dem vorstehend angegebenen Verfahren 
erhalt man N- (2 . 6-Diathvl-phenvl) -N ' -iso propyl-thioharn- 
stoff vom F: 108 bis 110°C; mit sec .-Butylamin den N-(2,6- 
Diathvl-Phenvl) -N ' -sec . -butyl-thioharnstof f vom F: 98 - 80 C 

Belsplel 20 

M-f2-Methyl-6-athyl-Dhenyl)-N , -tert.-pen tyl-thl6harnstoffe 

15,0 g 2-Methyl-6-athyl-phenyllsothiocyanat werden unter KUh- 
lung in 20,0 g tert. -Pentylamin eingetragen. Nach 2 Stunden wir< 
der Ansatz in verd. Salzsaure eingerUhrt, das Reaktionsprodukt 
abgesaugt, mit 50 *igem Methanol verrieben, abgesaugt und ge- 
trocknet . 

Ausbeute 19,0 g; F: 78 - 8l°C. 

Wird in vorstehendem Beispiel das tert . -Pentylamin durch die 
gleiche Menge tert . -Butylamin ersetzt, so erhait man den 
N-(2-Methyl-6-athyl-phenyl)-N' -tert. -butyl-thioharnstof f; 
p. 94 - 96°C. 

2-Methyl-6-&thyl-phenylisothlocyanat kann folgendermaBen herge- 
stellt werden: 

100 g 2-Methyl-6-athyl-anilin in 200 ml Methylenchlorid werden 
bei 0 - 5° zu einem Oemisch von 500 ml Methylenchlorid, 300 ml 
Wasser, 120 g Calciumcarbonat und 103 g Thiophosgen zugetropft. 
Danach wird unter RUckfluB erhitzt, bis die C0 2 -Entwicklung 
beendet 1st. Danach filtriert man von Festatoffen, trennt die 
Methylenchloridachieht ab, trocknet ttber Calciumehlorid und 
fraktionlert. 

Ausbeute 121 gs Kp: 88 - 91°C/1»0 Torr. 
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KUhlung in 20,0 g tert.-Butylamin eingetragen. Man rUhrt 2 
Stunden, glefit in verdtlnnte salzsaure, filtrlert, wascht und 
trooknet • 

Ausbeute 18,0 g; P: 121 - 123 C. 

Ersetzt man in obigem Beispiel das tert.-Butylamin durch die 
gleiche Menge tert.-Pentylamin und arbeitet wie angegeben, 
so erhalt man den M-(»-Methvl-2^-dlMthyl-phenYl)-N' -tert.- 
pentyl-thloharnstof f , F: 98 - 101 C 

Analog erhalt man aus 2 .4-Dimethyl-6-athyl-phenyllsothiocyanat 
und tert.-Butylamin den m- ( ? , 4-Dlmethy 1 -6-athy 1-phenyl ) -N [ -tert . ■ 
hut yi-thloharnstoff , P: 130 - 132°C, und aus dem gleichen subst. 
Phenylisothiocyanat und tert.-Pentylamin den N-(2 t 4-Dimethyl- 
e-athyl-Dhenyn-N'-tert.- p^tyi-thloharnstoff, F: 105 - 107 C. 

Das vorstehend als Ausgangsverbindung verwendete 2 , 4-Dimethyl- 
6-athyl-phenyilsothlocyanat kann nach folgender Vorschrift 
hergestellt warden: 

100 g 2.4-Dimethyl-6-athylanilin in 200 ml Methylenchlorld wer- 
den bei 0 - 5°C zu einem Gemisch aus 500 ml Methylenchlorld, 
300 ml Wasser, 120 g Calciumcarbonat und 92 g Thiophosgen unter 
RUhren zugetropft. Anschlieflend wird zum RUckflue erhitzt, bis 
die C0 2 -Entwicklung beendet 1st. Nach dem AbkUhlen wird der An- 
satz von Peststoffen abf iltriert, die Methylenchloridsohicht 
abgetrennt, Uber Calciumchlorid getrocknet und fraktioniert; 
Ausbeute 118 g, Kp 101 - 104°C/1,5 Torr. 
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Beispiel 22 

4-Cyclohexyl-2 , 6-diathy 1-phenylisothiocyanat 

231 g 4-Cyclohexyl-2,6-diathyl-anilin in 300 ml Methylen- 
chlorid werden bei 10 - 15°C zu einer Suspension aus 600 
ml Methylenchlorid, 500 ml Wasser, 200 g Calciumcarbonat 
und 140 g Thiophosgen zugetropft. Danach heizt man zum 
Sieden, bis die Gasentwicklung beendet ist. Der erkaltete 
Ansatz wird von Peststoffen abfiltriert, die Methylenchlo- 
ridschicht Uber Calciumchlorid getrocknet und f raktioniert; 
Kp 175 - 179°C/1,5 Torr; Ausbeute 251 g. 

Analog kdnnen aus den entsprechenden Anilinderivaten die 
folgenden Arylisothiocyana :e hergestellt werden: 

2,4#6-Triathyl-phenylisoth:Locyanat; Kp 128 - 130°C/1,3 Torr 
4-n-Propy 1-2 , 6-difithyl-pheny lisothiocyanat ; 

Kp 132 

4-Isopropy 1-2, 6-diSthyl-pheny lisothiocyanat; 

Kp 130 

4-n-Buty 1-2 , 6-diSthy 1-phenylisothiocyanat ; 

Kp 150 

4-Isobutyl-2,6-diathy 1-phenylisothiocyanat; 

Kp 133 

4-tert.-Butyl-2,6-diathyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 

2, 6-Di-cyclopentyl-pheny lisothiocyanat; 

Kp 165 - 158°C/1,3 Torr 
4-Methy 1-2 # 6-dicyclopentyl-pheny lisothiocyanat; 

Kp 188 - 195°C/2,0 Torr 



Kp 132 - 137°C/1,5 Torr 



Kp 130 - 132°C/1,3 Torr 



Kp 150 - 155°C/2,0 Torr 



Kp 133 - 136°C/1,4 Torr 



Kp 130 - 133°C/1,8 Torr 
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2,6-Di-pentyl-(2)-phenylisothiocyanat; Kp 148 - 152 C/1.4 Torr 
4-Methy 1-2, 6-di-sec. -buty 1-phenylisothiocyanat; 

Kp 130 - 132°C/1 ,2 Torr 

2- Methyl-4,6-di-tert.-butyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 135 - 139°C/1,5 Torr 

3- Methyl-2,6-diathy 1-phenylisothiocyanat; 

Kp 110 - 113°C/1 ,0 Torr 

3- Chlor-2 , 6-diathyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 118 - 121°C/1,2 Torr 

3 . 4- Dimethyl-2 , 6-diSthyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 125 - 130°C/1,2 Torr 

3.5- Dimethyl-2,6-diathyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 119 - 127°C/1,0 Torr 

4- Methy l-2-athyl-6-sec . -buty 1-phenylisothiocyanat ; 

Kp 126 - 128°C/1,5 Torr 
4-Methy 1-2, 6-diisopropy 1-phenylisothiocyanat; 

Kp 124 - 126°C/1,2 Torr 
2-Isopropyl-6-sec. -buty 1-phenylisothiocyanat; 

Kp 115 - 117°C/1,0 Torr 
2,4, 6-Tri-isopropy 1-phenylisothiocyanat; 

Kp 130 - 132°C/1,2 Torr 
2-Xthyl-6-isopropyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 104 - 106°C/1,2 Torr 
4-/Pentyl-(3L7-2,6-diathyl-phenylisothiocyanat; 

Kp 147 - 149°C/1,2 Torr 

Die fur die Synthese der Arylisothiocyanate als Ausgangs- 
material erforderlichen 2,6-disubstituierten Anilinderivate 
k»nnen nach den in Angew. Chemie Bd. 69, S. 124 ff (1957) 
beschriebenen Verfahren hergestellt werden. 
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Beispiel 23 

4-Cyclohexyl-2 , 6-diathyl-anilin 

300 g 4-Amino-cyclohexylbenzol, 5,0 g Aluminiumgranulat 
und 17 g wasserfreies Aluminiumchlorid werden in einem 
Stahlautoklaven auf 250°C erhitzt und Xthylen bis zu 
einem Innendruck von 200 attt aufgepreBt. Nach Druck- 
abfall wird weiter Xthylen zugepumpt, bis die Aufnahme 
beendet ist; Dauer ca, 7 Stunden. Nach dem Erkalten 
wird der Ansatz mit 500 ml Benzol, 300 ml 40 %iger 
Natronlauge und 500 ml Wasser 15 Minuten bei 40 - 50°C 
verrtthrt, die Benzolphase ebgetrennt, mit Wasser gewaschen, 
liber Kaliumcarbonat getrocknet und fraktioniert . 
Kp 148 - 150°C/0,8 Torr; Ausbeute 318 g. 

In analoger Weise kSnnen die folgenden Anilinderivate 
hergestellt werden: 

2,4,6-Triathyl-anilin; Kp 89 - 91°C/0,6 Torr 
4-n-Propyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 102°C/1,4 Torr 
4-Isopropyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 103 - 105°C/2,0 Torr 
4-n-Butyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 117 - 118°C/2,0 Torr 
4-Isobutyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 97 - 99°C/0,7 Torr 
4-tert.-Butyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 89 - 91°C/0,6 Torr 

2-Athyl-6-isopropyl-anilin; Kp 127 - 128°C/16 Torr 

2- Isopropyl-6-sec,-butyl-anilin; 136 - 143°C/13 Torr 

3- Methyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 132 - 133°C/20 Torr 
3-Chlor-2,6-diathyl-anilin; Kp 145 - 148°C/15 Torr 
3,4H>imethyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 147 - 148°C/15 Torr 
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3.5- Diim5thyl-2,6-diathyl-anilin; Kp 146 - 154°C/15 Torr, 

F: 47 - 50°C 

4-Methyl-2,6-diisopropyl-anilin; Kp 141 - 143°C/16 Torr 
4-/Pentyl-(3)/-2,6-diathyl-anilin; Kp 106 - 107°C/1,2 Torr 

Beispiel 24 

2.6- Bis- (pentyl- (2) ) -anilin 

170 g Anilin, 5 g Aluminiumgranulat und 15 g wasser- 
freies Aluminiumchlorid werden in einem Stahlautokla- 
ven auf 300°C erhitzt und 300 g Penten-(1) innerhalb 
von etwa 5 Stunden bis zu einem Innendruck von 300 atti 
eingepumpt. AnschlieBend wi.rd der Ansatz noch 6 Stun- 
den bei 30O o C gehalten, wobei der Innendruck auf 107 atU 
fSlllt. Nach dem Erkalten w:Lrd der Autoklaveninhalt mit 
500 g Benzol, 250 ml 40 %iger Natronlauge und 300 ml Was- 
ser 15 Minuten bei 30 - 40°C verrUhrt, die Benzolschicht 
mit Wasser gewaschen, Uber Kaliumcarbonat getrocknet 
und f raktioniert . Man erhait 113 g 2-Mono-pentyl- (2) -ani- 
lin. Kp 78 - 62°C/0,6 Torr und 131 g 2,6-Bis-pentyl- (2) - 
anilin, Kp 168 - 174°C/1,5 Torr. 

Analog erhSlt man aus Anilin und Cyclopenten 
2-Cyclopentylanilin; Kp 102 - 109°C/1,7 Torr und 
2,6-Di-cyclopentyl-anilin; Kp 159 - 165°C/1,5 Torr; 
aus p-Toluidin und Cyclopenten 

4-Methyl-2-cyclopentyl-anilin; Kp 104 - 106°C/0,7 Torr und 
4-Methyl-2,6-dicyclopentyl-anilin; Kp 157 - 158°C/0,8 Torr 
aus p-Toluidin und Buten- ( 1 ) 

4-Methyl-2-sec.-butyl-anilin? Kp 72°C/1,0 Torr und 
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4-Methyl-2,6-di-sec.-butyl-anilin; Kp 121 - 128°C/3,0 Torr. 
Aus Anilin und Buten-(1) erhait man analog 
2-sec.-Butyl-anilin; Kp 109 - 111°C/13 Torr und 
2,6-Di-sec.-butyl-anilin; Kp 145 - 147°C/13 Torr. 
Aus o-Toluidin und Isobuten erhait man mit Tonsil K 10 
als Katalysator bei 200°C und 200 atu das 

6H4ethyl-2,4-di-tert.-butyl-anilin; Kp 101 - 103°C/1,1 Torr. 

Die erfindungsgemas darges^ellten Verbindungen der all- 
gemeinen Formel (I), welche sMmtlich als 51ige Substanzen 
anfallen,k5nnen durch die folgenden 
NMR- und IR-Daten charakterisiert werden: 

Die einzelnen Abkiirzungen in den Tabellen der NMR-Werte 
bedeuten 

S ■ Singulett 
D = Dublett 
T = Triplett 
Q = Quaternett 
M = Multiplett 
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(<<) 

1*) cg , CO co ca; 



Shift 

ppm NMR in CDC1- 



MultiplizitSt Zuordnung Intensitat 



0,75 
0,15 

0,9 - 1,9 
2,3 
2,35 

1,9 - 2,7 
3,0 - 3,5 
4,15 
6,75 

IR: 2955, 1615, 1456, 868 cm 

C9 > CO 



T 
T 
M 
S 
Q 
M 
M 
S 

s 



bVtlber lager t 23 



-1 



(iberlagert 

6 

g 

h 
i 



2 
1 
2 



t« Id) 



(,2) t«<) Ctf_-Cft3 
(6) CC) 



(i) IK) &)*^C» 3 (h) 



Shift Multiplizitat Zuordnung Intensitat 
ppm NMR in CDC1 3 

0,8 

0,85 ? ^Uberlagert 23 

1,15 

0,9 - 1,9 
1,9 - 2,7 
2,4 
2,45 
3,08 
4,25 
6,78 

IR: 2955, 1615, 1455, 868 cm" 1 



T 




D 




T 




M 




M 




S 


§ 


Q 




T 


h 


M 


i 


S 


j 



8 

2 
1 
2 
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Shift 
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fO»» f«3 W> C3J 

:0 — Ntt — C— C%— C«3 



Zuordnung In tens i tat 



0,75 
1,15 
1,4 

0,9 - 2,2 

2,15 

2,45 

2,3 - 2,9 

4,0 

6,73 



T' i 

T 

S 

M 

S 

M 

M 

S 

S 



IR: 2959, 1625, 1455, 1122, 868 cm 



-1 



CH3-CU2 \ 



(fc) 



CH Z -C«3 




irUberlagert 27 



fVttber lager t 8 

h 1 
i 2 



C — Hit — CM — CH 2 — Cff 3 
(9) C9; (ft) i9) 



Shift 

ppm NMR in CDCl. 



Muitipiizitat 



Zuordnung Intensitat 



0,75 

0,8 

1,15 

0,6 - 2,8 

2,38 

2,42 

3,5 - 4,0 
6,73 



T 
D 
T 
M 
S 
Q 
M 
S 



a 
b 
c 
d 
e 
f 

g 

h 



IR: 3370, 1616, 1595, 1456, 1279, 689 cm 



-1 



ca. 25 



ca. 7 

2 
2 
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~"^Jv — n=c : — m — w — 



(*) (ot) caj 



Multipli2itat Zuordnung Intensitat 



0,77 
0,80 
1.15 

0,7 - 2,9 

2,38 

2,42 

3,5 - 4,1 
6,75 



T 
D 
T 
M 

Q 

■5 
3 



a 
b 
c 
d 
e 
f 

g 

h 



IR: 3370, 1610, 1590, 1452, 1280, 1150, 871 cm" 1 



t») l<) t»> 



W) CO O) »> 



ca. 27 



ca. 7 



2 
2 



Shift 

ppm NMR in CDC1, 



Multiplizitat Zuordnung Intensitat 



0,9 - 1,2 
2,6 

2,9 - 3,5 
4,2 

7,0 + 7,2 



T+D 
H 

M+DMF 
breit 
M 



I a 
b 
c 
d 
e 



*v 1 8 
~ 4 

— 6+DMF 
1 
3 



IR: 3380 (NH, 780, 730 (Aromat. 1 ,2,3-Trisubst. mdglich) 



1670 (-N=C 



N 



). 



H 
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if* tal 

v sir** !<* 

(fl U) (<0 

Shift Multiplizitat Zuordnung Intensitat 

sm 

NMR: (in CDC1,) 

1,17 T la 6 

2,23 D b 6 

1,0 - 2,0 M c 8 

2,0 - 2,4 M d 2 

2,38 S e 3 

2,46 Q f 4 

2,6 - 3,1 M g 1 

3,3 - 3,8 M h 1 

4,0 D i 1 

6,88 S k 2 

IR: 1615 cnT] = C=N-Bande 

876 cm - = 1 ,2,3,5-Tetrasubst. 

(f> ( b > ce) / q) 



Shift 
ppm 


Multiplizitat 


Zuordnung 


Intensitat 


NMR: (in CDC1 


3' 0 






0,89 




I a 


6 


1,16 


T 


b 


6 


1,0 - 2,0 


M 


c 


8+1 


2,1 - 2,4 


M 


d 


2 


2,38 


S 


e 


3 


2,43 


Q 


f 


6 


3,3 - 3,9 


M 


g 


1 


4,0 


D 


h 


1 


6,81 


S 


i 


2 


IR: 879 cm'} 


= 1 ,2, 3, 5-Tetrasubst. 




1615 cm -1 


= C=N-Bande 
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Shift 
ppm 



id) 

Multiplizitat Zuordnung 



Intensitat 



1IMH: (CDCI3) 

0,78 T 

1,18 T 

1,0-2,2 M 

2,38 S 

2.0- 2,7 M 
ca. 2,4-3,1 Ii 

3.1- 4,0 M 
4,1 M 
6,73 S 

IH: 

871 en" 1 
1610 ca" 1 



c 
d 
e 
f J 

& 
h 
i 



ca> ce) 



1,2,3, 5-Tetrasubst . 
C=N-3ando 

I 



34 



1 
1 
2 



Shift 
ppm 



Multiplizitat 



(9) 

Zuordnung 



lnt«n«iUt 



NMR: (in CDCI3) 



0,78 

1,16 

1,2-2,0 

2,40 

2,1-2,3 

2,4-3,0 

3,7-4,3 

6,77 



T 
T 

M 

S 

0 

H 

MS 

S 



a 
b 
c 
d 
e 
f 

8 
h 



6 

6 
12 
3 
4 
1 
2 
2 



IR: 

871 ca" 1 s 1,2, 3, 5-Tetrasubst. 
1610 cn-1 s CsN-Bande 
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ch z -ch 3 



<o() ia» 




Shift 
ppm 



Multiplizitat 



Zuordnung 



Intensitat 



IVAHz (in 


CDC1 3 ) 




0,7-1,3 


M 


I a 


1,2-2,0 


M 


b 


2,37 


s 


c 


2,45 


c 


d 


3,6-4,2 


M 


e 


6 , £6 


S 


f 


IB: 1615 


cn" 1 = C=N-Hande 





15 

2 
3 
6 
2 
2 



(3) f*^ 
C*J [» CM (*0 >i 

(3j| 



cc) 
*C— NJl- 



I — 

I 



(yd,}*" 



Shift 
ppm 



Muftiplizitat 



Zuordnung 



Intensitlt 



NMR: (in CDC1 3 ) 

0,8-1,3 M 

1,3-2,0 M 

2,37 S 

2,1-2,8 M 

3,5-4,1 M 

4,15 D 

6,84 S 



b 
c 
d 
e 
f 
& 



13: 868 cn"J = 1,2,3,5-Tetrasubst. 

1595 ca"l od. 1615 cnr* = C=N-Bande 



25 

9 

1 
1 
2 
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ic) tf> 



CK 



0>) 

,C tit- 
le) 



/ CH 3 C»l 
CfU«) 



Shift Multiplitilat 
ppm NMR in CDCl, 



Zuordnung 



Intensitat 



0,55-1, * 

2,35 

2,45 

2,5-3,1 

3,5-4,2 

6,69 



13: 874 cn 
1610 ca"l 



-1 _ 



S 
0 

M 
M 
S 

1,2,3,5-Tetrasubst. 
C=U-Bande 



I a 
b 
c 
d 
e 
f 



18 
3 
<« 

I 



id) (a) 



(A) 



l*J l» (W (it _l t^ 3 



ctf 2 -cU 3 



-CH CeJ 



Shift Multiplizitat 
ppm NMR in CDCl, 



Zuordnung 



Intenshit 



0. 7-1,4 

1. C-2,0 
2,37 
2,44 
3,7-4,2 
6,86 



M 
M 
S 
Q 
M 
S 



a 
b 
c 
d 
e 
f 



-1 



IR: 1615 ca"t = C=!J-Bande 

864 ca" 1 = 1,2,3,5-Tetrasubst. 



19 

3 
6 
2 
2 



Le A 18 232 



- 104 - 

809884/01 1 2 



273U62U 

r A f " 3 

(3> {^V"N=c — — cffj — cn 2 — or 3 

j,c) (fl C«) CC) (») 

Shift Muttiplizitit Zuordnung Intensitit 



I.'MR: (in CDC1 3 ) 



0, e8 T la 3 
1,17/1*18 D/D b 12 

1. C-1,8 M c • .2 
2,42 S d -3 
2,7-3,4 M e 4 
4,0-4,3 M f 1 
6,9-7,2 M 8 3 



IR: 755 en"; u. 772 cn" A = 1,2,3-Trisubst . 
1612 ca" 1 r C=N-Eande 



Shift Multiplizitit Zuordnung Intensitit 

ppm 



!1MR: (In CDC1 3 ) 

0,9-1,4 M la 15 

2.38 S b 3 

2,43 0 c 6 

3,7-4,3 M d 1 

3,9-4,5 M e l 

6,88 S f 2 

IR: 874 cm-J s 1 ,2,3,5-Tetrasubst . 

1615 = CsN-Bande 



Le A 18 232 - 105 - 

809884/0 1 1 2 




[d) w to 

C« 3 



2730620 



Shift Muttiplizitit Zuofdnung Intmsitit 

PP"» 

NMR: (in CDCI3) Q + D 1 a 12 

S b 9 

2,2-2,9 K d ^ 5 

4,1 S el 

6.B S f 2 

IR: 3450 (NH) , 875, 895 (Aromat. 1,2,3,5-Tetrasubst. ) . 

Cf ) i /"\ hl=rC NH— CH 

CHj*Cfl 3 

Shift Multiplititit Zuordnung Inttnsitit 

ppm ' 

KMR: (In CDCI3) 

1,17/1,18 D/D la , 18 

2,38 S b 3 

2,6-3,2 M c 2 

3,6-4,1 M d 1 

3,9 D e 1 

6,9-7,2 M f 3 

IR: 697 cm" 1 od. 755 cm"} u. 767 cm" 1 * * 1 , 2 , 3-Triaubat . 
1580 cm- 1 od.1610 cm" 1 a CsN-Bande 

Die Verbinduhg enthalt ca. 5 % DUaethylfbrmamid. 



La A 18 232 



- 106 - 
809884/0112 



2730620 



CO c>) 
C» X -CH 3 



-c— 

I 



•CH 3 IW 



Shift 
ppm 



Multiplizitat 



Zuordnung 



Inttnsitil 



1,2 

1.5 
2,5 
2 5 

U t l u. 5,2 
6,8 u. 7,0 
7,5 u. 8,0 



2 x T 
2 x S 
2 x Q 
(2x?)D 
2 x S 
2 x S 
2 x S 



I a 
b 
c 
d 

e 
f 



> 24 

> ~ 8 

~ 1 
2 

~ 1 



IR: 3440, 3360, 3160 (NH), 880(Aromat. 1,2,3,5-Tetrasubst . ) 

Diese Daten lassen sich Struktur I zuordnen, die in zwei 
t autoneren Strukturen vorliegt. 

Pa 

R, -N-C-NH-R. 

4 t 



:-f-.- 



R 2 - NH 




Shift 
ppm 



Multiplizitat 



Zuordnung 



0,9 

1.1- 1.4 
1.8 
2,2 

2.2- 2,7 
2,9 
4,0 
6,8 
7,9 



T 

S+D+T 

Q 

S 

M 

DMF 

S 

S 

S DKF 



a 
b 
c 
d 
e 



8 

h 



~ 3 
*>17 
2 
3 

~5 
~3 
1 
2 
<1 



IR: 3460, 3370 (NH), 875 Uronat. 1,2,3,5-Tetrasubst. ) . 
Die Verblhdohg en thai t ca. 30 % Dime thy lformamid. 
Le A 18 232 , „-« W - 



-/M3 - 



2730620 




ab^s c *3 <-•> (»» (•> 

Y 1 * 0 / 5 " CH 2 -CH=rCH— CA 3 

C 

Shift Muhlplfcitit Zuoidnuno Inttnsitit 

PP*» 

MMR in CDC1 3 

1,2 T la 12 

1.* ? b 9 



1,7 D c 



^ 4 



3,0 M d 2 

3.3 D e 2 

4.4 S f 1 

7,0 S h 3 

IR: 3390 (NH), 755 (Aromat. 1,2,3-Trisubst.) . 
C«> (a) , d) 

"'-7© 



CH^Ctf 3 / 
Ce) (A) (9; 



Shift 


Muttiplteitft 


Zuordnung 


Inttntitit 


ppm 








IIKR in CDC1 


3 






0,8 - 1,2 
1,19 t 


T 


I a 


6 


D 


b 


6 


1,1-2,4 


M 


c 


8 


2,31 


S 


d 


3 


2,0-2,7 


M 


e 


5 


2,6-3,1 


M ' 


f 


1 


3.2-4,0 


M 




1 


4,0 
6,81 


D 




1 


S 


i 


2 



IR 



1615 cmT - C ■ N-Bande 
871 cm . « 1,2,3,5-Tetrasubst. 
3370 cm' 1 o. 4450 cm _i - KH-Bande 

Le A 18 232 - 108 - 



030620 



t3> Cfr> t+ e) 



^ A*** W ^ W 

Shift Multiplizitit . Zuordnung Inttniitit 

P?™ 

:~g in cdci 3 

0,30 T la 3 

1,15 T b 5 

1,35 Q d 2 

2.19 S e 3 

2,25 S f 3 

2,45 Q a * 

4,0 3 hi 

6,80 S i 2 

IR 

£55 cm" 1 o. 871 cm" 1 - 1,2,3,5-Tetrasubst. 
1625 cm-1 ■ C«N-Bande 
3460 en -1 - NK-Baude 

*.« 

Clj^CHj <*> IS) tf) 



0 1 * 



Shift Muttiplfcitat Zuoidnuno lnt»nsitit 
PP" 1 

K!-a (in CDC1 3 ) 

1.11A.23 D/D 'la 12 

1,46 S b 9 

3,02 Septett c 2 

3,38 D d 2 

4,4 S el 

5,1-5,5 M t 2 

5,70 T (aufgesp.) g 1 

7,04 M h 1 

IE 

605 u. 761 cm" 1 - 1 , 2 , 3-Trisubst . 

■ 1625 cm" 1 » C » N-Bande 

3420 cm" 1 - NH-Bande 

Le A 18 232 - 109 - 

809884/011? 



2730620 



7l*> 



ill*) 



CK3 



Shift 



J, 



3 



MuMplizitSt 



Zuotdnung 



Intemitit 



C3>Ll} — 
1,2 T 
S 
S 



1.5 
2,2 
3,0 
4,1 
7,0 



Sept. 
S 
S 



I a 
b 
c 
d 
e 
t 



12 
9 
3 
2 
1 
3 



IR: 3460, 3370 (NH) , 800, 760 (Aromat. 1,2,3-Trlsubst.) 



Shift MuWplWtit Zuordnung Inttmftit 



NMR (in CDCI3) 

1.17 T la 6 
1,47 S b 9 

2.18 S S ? 
2,50 Q d 4 
4,1 S el 
6.94 S £ 3 



IR: ' 

1 v 

1620 cm" 1 - C-N-Bande 
. 3450 cm" 1 - NH-Bande 
La A 18 232 - HO- ~ 



809884/0112 




2730620 



lot) (.a) 



Shift Multiptizitat Zuordnung ' Intensitat 

ppm 



NMR: (in CDC1 3 ) 



1,18/1,21 


T 


I a 


1,47 


3 


b 


2. IS 


S 


c 


2,46 


0 


d 


4.1 


s 


e 


S.87 


s 


r 



9 
9 
3 
5 
1 
2 



IS: 

670 ex" 1 » 1,2,3, 5-Tetrasubst. 
1620 CB-1 s CsM-Blndun£ 



<3> (U 



i*' l 



" 3 \«-ci? z --^V, NaBBr ^-L Nlf . 



C»3 



Shift 
ppm 



Muhiplizitit 



Zuordnung 



Intansitit 



NMR: (in CDC1, 


) 








6,90 




0 




I a 


6 


1,18 




T 




b 


6 


1,48 




S 




c 


9 


1.2-2,0 




M 




d 


' 1 


2,20 




S 




e 


3 


2,40 




D 




f 


2 


2,49 




0 




• S 


4 


4,1 




S 




h 


1 


6,80 




S 




i 


2 


IR: 












ca . 660 


ca Il 


« 1.2 


,3, 5-Tetrasubst. 




1620 


ca" 


= C=N 


-Blndung 







Le A 18 232 



809 8 8 4/tiVfi " 



2730620 



sca 3 
i 



i*3 ^a) 



Shift 



Multiplizitit 



Zuordnung 



Intensitat 



NMR in CDCI3 

0. 6-1,5 U 

1 , c-2 , 3 lu 
2,2 S 
ca. 2,95 U 
4,0 S 
7,0 S 



(a) 
b) 



21 



>£j Uberlagert 5 

Jd) 2 

e) 1 

Lf) 3 



13; 3460 (UK), 2955, 1623 (C=N), 1145, 760 cm" 1 
, 273, 272 (L-KSCH 3 ), 187 (b.p.), 145. 



iSi 



520 



<al (>i (.) (W 



(9) 



C NH 



tao (« («; (« 



(c) (O 
H 

(fJ /Cc) 




f 



Shift 


Muhipifcitit 


ppm 




NMR in CDCl 




0,31 


3 T 




D 


1,0-2,3 


K 


2,35-2,45 




ca. 2,5 


X 


ca. 4,02 


Li 


7,0 


K 



Zuordnung 



Inttnsitlt 



a J 



(6) 

c . ttberlagert(18) 

dj 

e] 

s) 



Uberlagert (5) 

ill 

IR: 3330 (NE), 2958, 1614, 1582, 1275 cm" 1 . 
HSi LI* 346, 300, 283, 270, 214, 201, 145, 69. 
Le A 18 232 - 112 r 



730620 



t- 3) (dl (f ) cW 
(U { 0-N« 
t l; (cU (b) 

Shift Multlplizitit 
ppm 



rC Ntf' 



(9) 



C* 3 



Zuordnung 



Intensitat 



ISSt: (in CDCI3) 

0,53 
1,19 
l f Uk 
1,1-1.8 
2,20 
2,4-2,9 
4,05 
6.92 

IR: 890 cm" 1 - 1,2,3,5-Tetrasubst. 
3450 cm" 1 ' » NH-Bande 



T 


I 


a 


D 


I 


b 


S 


I 


c 


M 


I 


d 


S 


I 


e 


M 


I 


f 


S 


I 


g 


S 


I 


h 



y 



25 

3 
2 
1 
3 



if) lb) 

i*) (j> ( f> i h L4" r " c " 3 

c*>r 

if 1 (►> 

Multiplizitit 



H«— C— CM, Co) 

I 

CJ13 



Shift 

1,05 T 



Zuordnung 



Inttnsitat 



•1.17 
1,46 

1.1-2,9 

2,19 

2,47 

4,06 

6,33 



S 
U 
S 

Q 
S 

s 



Uber lager t 9 
9 

ca. 2 

3 
6 

1 
2 



IR: 3455 (IfH), 2958, 1521, 1457, 1 125 cm" 



Le A 18 232 



- 113 -• 



* 0 9 « R •'. / 0 11? 



2730620 

<** 083 co id) idj c»> ca) co; 

Shift MultiplizJtit Zuontnung Intensity 

ppm NMR in CDCI3 

0,9-1,4 M la 22 

2,4 Q + S b 7 

2.8 M c 1 

3.9 breit d 2 
6,9 S e 2 

IR: 3450, 3370 (NH) , 875 (Aromat. 1,2,3,5-Tetrasubst.) . 
(<<) , * CH3 

" CH3 * >C. * « ca; 

Shift MultipHxitit Zuordnung Intantitit 



NMR in CDCl, 

0,9-1,2 T + D la v 20 

2.4 Q + S b 9 

3,8 M c ~ 2 

6,8 S d 2 

IRt 3460. 3370 (NH), 875 (Aromat. 1,2,3.5-Tatrasubst.). 



La A 18 232 - 114 - 



609884/0112 



IR: 1620 cm" 1 - C - N-Bindung 

670 cm" 1 » 1,2,3,5-Tetrasubst. 




Shift MuMpliiitit Zuordnung lnt«n«rtit 
PPM 

KKR: (in CDCl 3 ) 

1.16 T la ^ 

1,48 S lb > 15 

2,19 S I c 

2,25 S Id > 10 

2,45 Q Ie / 

4,1 S if i 

6,8 S I g 2 

IR: 882 cm" 1 - 1,2,3.5-Tetrasubst. 
3450 cm" 1 • NH-Bande 



La A 18 232 - 115 - 



809884/0112 



2730620 



ce) o) 

, do ^- C * 3 



^C03 



C» 3 (*) 



Shift 
ppm 



Muhipliiltat 



Zuordnung 



Intensitat 



NMR 

0,8 

1.2 
1,3 
1,3 
2,3 
2,6 

J' 2 
6,3 



(in CDCl^J 

T 
D 

M 
Q + 
K 
S 
S 



-3,1 



a 
b 

c 
d 
e 
f 

e 

h 



6 

12 

1 
8 
4 
1 
2 



IR: 3390 (NH), 880 (1,2,3,5- Aromat. Tetrasubst . ) . 



* Cl»i-C« 3 



SC» 3 
I 

c 



-M.H — CH 

ta.) «*» 



Shift 
ppm 



Multiplizitit 



Zuordnung 



Inttrwltit 



NMR (in CDClo) 
0,8 - 1,6 7T, 



2,3 
2,9 
6,8 



T,D,H 
S + Q 
M 
S 



1 a 

1 b 

I c 

1 d 



~ 21 
- 9 
*v 2 
2 



IR: 3460, 3370, (NH), 875 (Aromat. 1,2,3,5-Tetrasubst.) 



Le A 18 232 



- 116 - 



B09884/01 12 



30620 



>L/ N ~- ~ C — NH CH — Cc*\— C£ 

Shift Muhipllxltlt Zuordnung % 



PPJTI 



Intensitat 



I a 



26 



(in CDC1 3 ) 

O.SO T 

0,90 - 1,50 M ~ £ ~\ 

0,90-1,50 M I J 

2 » 46 q r ■ I 

2.5-3,1 M ? 4 

3,5-4,1 M * • J 

6,83 S 1 . • 2 

IR 

872 cm" 1 . 1,2,3.5-Tetrasubst. 
1612 ca' 1 - C-N-Bende 

l«» (t>) 



U) 
CH3 



fc> (e) W >i Crf 3 



Shift Mufciplizltit Zuordnung 

ppm 



c» 3 

th-ub ^ C<0 ' c*; 



RMR (In CDC1 3 ) 




0,8-1,0 


M 1 


a 


1,0-1,4 


M 


b 


1,0-2,0 


M . 


c 


2,37 


S 


d 


2,47 


Q 


e 


3,5-4,1 


M 


f 


3,9 


S 




6,86 


S 


h 


15 






364 cm" 1 - 


1,2,3, 5-Tetrasubs t . 




1615. .em." 1 - C-N-Bandft . 




Le A 18 232 


" 117 





3 



27 

3 
6 
1 
1 
2 



809 88 A /0 11 ? 



2730620 



lb) p) VL-l s-*** c "3 

C, 3- C *Z'\y-"'—l NH—Cfr -(C«a) -CM 3 

Shift Multiplizitat Zuordnung Intensitit 

P?™ 

NMR (in CDC1 3 ) 

0,68 T la S 9* 

1,0-1,5 M b x * p 

2,37 S c 3 

2,46 Q d 6 

3,5-4,1 M el 

3,90 S f 1 

6,87 S g 2 

IS 

1618 en" 1 - C » N-Bande 
871 ca" 1 - 1 , 2 , 3 » 5-Totrasubst . 



f M I 



lh) < f > (C > U) 

(•> iw 

Shift Multiplizitat Zuordnung Intansltit 

PPM 

NMR (in CDC1 3 ) 

0,8-1,0 
1,0-1,4 
1,0-2,0 
2,37 
2,47 
3,5-4,1 
3,9 
6,86 

IR 

1615 cm" 1 . C -N-Bande 
Le A 18 232 - 118 _ 

809884/0112 



M 


I a 




M 


b 


> 


M 


c 


S 


d 




Q 


e 


6 


H 


f 


1 


S 


S 


• 1 


S 


h 


2 




- m - 



27T0620 



■Q— 



C» 2 -C»3 



l«> CM t9) 
S-CHa-CHs*CH» 

\ 

1*1 c« 3 



Shift 
ppm 



Multipfiiitat 



Zuordnung 



Intenaitit 



NMR in CDC1, 

1.2 *' T 
1,4 S 

2.3 S 

2.4 q 
3,3 D 
4,3 S 

5.2 K 
5,8 K 

6.3 S 



I a 

b 
c 
d 
e 
f 

B 
h 
i 



6 
9 
3 
4 
2 
1 
2 
1 
2 



IR: 3430 (NH) , 865 (Aromat. 1,2,3,5-Tetrasubst . ) . 

ie> u»> 

cc> U) w , 3 /-\ 1 



CH2-CH3 
ie> (« 



Shift 
ppm 



MuNplizitlt 



if; 

Zuordnung 



NMR (in CDCI3) 

0,92 
1,15 
1,0-2,2 
2,37 
2,46 
3,3-3,9 

6,85 



T 
T 
H 
S 
Q 
M 
D 
S 



I a 
b 

c 
d 
e 
f 

h 



23 

3 
6 
1 
1 
2 



IR 



1615 can" 1 • C-N-Bande 
862 ca* 1 - 1,2,3,5-Tetrasubst. 



Le A 16 232 



- 119 

80988A/01 12 



2730620 



CiKS CH, 



L H c,h 5 cw ») « <*> 

If) l«> It) 

Shift Multiplizitat. Zuordnung Intensitat 
pptn 



24 



iaSl (in CDCI3) 

0,90 T la 

0,95-1,30 M b ) 

. 1.0-2,2 M c S 

2,33 S d 3 

2,45 Q e 4 

2,7-3,1 M f 1 

3,4-4,0 H g 1 

3,9 M h 1 

6,87 S 12 

IR; 

867 cm « 1,2,3,5-Tetrasubst. 
1620 cm" 1 - C N-Bande 

C ft 3 -C» i -OhC« 3 WH — C— C»3 [b) 

(a) (*) IC) («9 <e) ^ 3 

Shift Muttiplizitit Zuordnung Intensitat 

ppm 

NMR in CDC1, 

0,7-1,7 M la . v 

1,4 S b > ^ 25 



2,7 M 



3,4 D d 

4,3 S 



c 2 
2 



5,0-5,4 M f J 

5,8 M * 1 

7.0 S g J 

IR: 3420 (NH), 760 (Aromat. 1,2,3-Trisubst. mBglich) 
1620 (C-N). 

Le A 18 232 - 120 - 

809884/01 12 



* 



- A 16 - 



ca> cc) ct) /f) 




Shift 
pp.-n 



Multiplizitat 



(*) 



Zuordnung 



2730620 



(9) 

31 



CO 



Intensitat 



NMR: (in CDC1 3 ) 



0,90 

1.15 

1,0-2,0 

2,0-2,4 

2.33 

2,45 

3,3-3,3 

4,0 

6,85 



T 
T 
M 
M 
S 
0 
M 
D 
S 



a 
b 
c 
d 
e 
f 

& 
h 
i 



3 
6 
12 
2 
3 
6 
1 
1 
2 



IR 



: 1615 cm" 1 = C=N-Bande 

867 od. 882 cm' 1 =: 1 ,2, 3, 5-Tetrasubst 



(5) J 



if) <j>) 

CH3 ~^^fj7 M=-C- N« 

/bf 



TBI 



Shift 
ppm 



Multiplizitat 



Zuordnung 



Intensitat 



NMR: (in CDCI3) 

1,18 
1,31 

1.0- 2,0 

2.1- 2,4 
2,38 
2,48 
3,3-3,8 
4,05 
7,05 



IR: 



T 


I a 


6 


S 


b 


9 


M 


c 


8 


M 


d 


2 


S 


e 


3 


Q 


f 


4 


M 


s 


1 


M 


h 


1 


S 


i 


2 


C=N-Bande 







877 cm _1 s 1,2, 3, 5-Tetrasubst. 



Le A 18 232 



- 121 - 



809884/0112 



2730620 



U> Id) 



-O— N==<f 

{9)1 

(o() (.8) 



141 13) 
CH^-CH3 



-nh — rTi 



lb) 



Shift 
ppm 



Multiplizitat 



Zuordnung 



Intensitat 



HMR: (in CDC1 3 ) 

0,8-2,0 M 

2, 0-2, k M 

2.37 S 

2,45 Q 

3,3-3,8 M 

4,0 D 

6,87 S 



I a 
b 
c 
d 
e 
f 
6 



17 
2 
3 
6 
1 
1 
2 



IR: 

873 en' 1 = 1,2,3,5-Tetrasubst. 
1615 cm" 1 = C=N-Bande 

<^2-c^3 c*j 

C» CO if) L >-I f ^ I id> 

CU 2 -CH 3 J 
(f) o) w 

Shift Multiplizitat Zuordnung Intensitat 

ppm 



NMR: (in CDC1 3 ) 



0,92 

1.15 

1.0-2,0 

2, 0-2, A 

2,37 

2,45 

3,3-3,8 

4,0 

6,84 

IR: 



T 
T 
M 
M 
S 
0 
M 
D 
S 



a 
b 
c 
d 
e 
f 
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IR: 1615 cm"?" = C=N-3ande 

873 cm" 1 = 1,2,3,5-Tetrasubst. 
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